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α Winkel zwischen Folie und Stößel 
δ Zwickelspalt des Extruders 
Δl Längenänderung der Folienprobe 
ε Längenänderung der Folienprobe [%] 
ηC Viskosität der Matrixphase 
ηd Viskosität der Dispersenphase 
σ Folienspannung 
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1 Einleitung 
Kunststoffe können durch geeignete Modifikationen an unterschiedliche 
Anforderungen angepasst werden und sind daher einer der vielseitigsten und 
immer häufiger eingesetzten Werkstoffe. Durch diese „Flexibilität“ ist es möglich, 
klassische Werkstoffe zu ersetzen [SMB07]. Die Vielseitigkeit der Kunststoffe 
resultiert aus der Möglichkeit des Blendens unterschiedlicher Kunststoffe, sowie 
durch das Einbringen von Additiven, Zusatzstoffen, Füll- und Verstärkungsstoffen 
unterschiedlichster Art [SMB07, Mic06]. Durch die Entwicklung von neuen und 
innovativen Compounds erschließen Kunststoffhersteller und Kunststoffverarbeiter 
neue Anwendungsbereiche. Dieser Trend wird von zwei wesentlichen Aspekten 
begleitet: Zum einen steigt die Nachfrage an kundenspezifischen Produktlösungen 
mit kleinen bis mittleren Losgrößen, zum anderen verkürzen sich die 
Produktlebenszyklen, so dass in immer kürzerer Zeit Nachfolgeprodukte mit 
verbesserten Eigenschaften entwickelt werden müssen [Ste05]. Die 
Rezepturentwicklung stellt dabei einen enormen experimentellen und damit 
kostenintensiven Aufwand dar. Dies führt dazu, dass nur sehr selten wirkliche 
Neuentwicklungen durchgeführt werden. Häufig kommen lediglich geringfügig 
modifizierte Rezepturen zur Anwendung, die gerade dem Anforderungsprofil 
entsprechen, aber das vorhandene Potential bei weitem nicht ausschöpfen. 
 
Hinzu kommt, dass die Rohstoffhersteller, bedingt durch den globalen Wettbewerb 
und den damit verbundenen Preisdruck, in ihren Großanlagen nur wenige 
unterschiedliche Kunststoffe in großen Mengen produzieren [Hil05]. Die Lücke 
zwischen der Massenproduktion weniger definierter Polymere und dem Zwang zur 
Diversifizierung der Kunststoffpalette zur Erweiterung des Einsatzspektrums füllen 
die meist klein- und mittelständischen Compoundeure aus. Zunehmend wird auch 
von Verarbeitern verlangt, eigene Entwicklungen durchzuführen; sie müssen damit 
zusätzliche Verantwortung übernehmen [Sti06], gleichzeitig gelingt es ihnen 
hierdurch aber auch, sich Alleinstellungsmerkmale zu erarbeiten. Kleine und 
mittelständische Compoundeure und Kunststoffverarbeiter sind aufgrund ihrer 
Ausstattung und den mit einer Weiterentwicklung eines Compounds verbundenen 
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Kosten meist nicht selbst in der Lage, die Entwicklung neuer Rezepturen unter den 
oben dargelegten Rahmenbedingungen – im wesentlichen Kosten – selbst 
durchzuführen. Durch den Einsatz neuer Entwicklungswerkzeuge, die mit einem 
deutlich geringeren Zeit-, Material- und Personalaufwand bei gleichzeitig größeren 
Erfolgsaussichten auskommen, kann die o. g. Problematik deutlich entschärft 
werden. Die vorliegende Arbeit will hierzu einen Beitrag liefern und aufzeigen, wie 
durch die Kombination von Kombinatorischem Compoundieren und High 
Throughput Screening eine Methode zur schnellen und umfassenden 
Materialentwicklungen gegeben ist. 
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2 Problemstellung 
Die Entwicklung von neuen, innovativen Kunststoffrezepturen ist sehr kosten-, 
ressourcen- und zeitintensiv und stellt so für Unternehmen ein enormes 
wirtschaftliches Risiko dar. Auf der anderen Seite sichert ein ausgewogenes und 
dem Stand der Technik entsprechendes Produktportfolio die Existenz von 
Unternehmen und deren Marktposition und damit die Arbeitsplätze im 
Unternehmen. Die Neu- und Weiterentwicklung von Werkstoffen ist daher eine 
absolute Notwendigkeit. Das zurzeit übliche Vorgehen bei der Rezepturentwicklung 
veranschaulicht Abb. 2.1. 
 
 
Abb. 2.1 Compound-Entwicklungszyklus 
 
Zu Beginn einer Entwicklung wird zunächst ein Anforderungsprofil für die geplante 
Neuentwicklung erarbeitet. Grundlage eines solchen Anforderungsprofils kann eine 
Marktrecherche oder ein spezifischer Kundenwunsch sein. Im Anschluss erfolgt auf 
Basis des Anforderungsprofils die Auswahl der Rezepturkomponenten und die 
Erstellung eines Versuchsplans, auf Grund dessen die so definierten 
Werkstoffvarianten in einem Versuchstechnikum hergestellt werden. Dabei stellt die 
Compoundherstellung das erste zeitkritische Glied in der Prozesskette dar. Die 
Rezepturänderung erfolgt meist stufenweise (Abb. 2.1). Bei einer stufenweisen 
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Dosierung der Rezepturkomponenten wird zunächst die gewünschte Rezeptur an 
der Anlage eingestellt, dann über eine bestimmte Zeitspanne konstant gefertigt und 
dabei das Granulat für die Probenherstellung (z. B. im Spritzgussverfahren) in 
einem Behälter gesammelt. Im Anschluss daran wird eine neue (nächste) Rezeptur 
an den Dosierwaagen eingestellt, und nach ca. 15-20 min, wenn der Prozess stabil 
läuft, kann erneut Granulat gesammelt werden. In vielen Fällen verwendet man für 
solche Versuche kleinere Technikumextruder mit einem mittleren Durchsatz von ca. 
3-7 kg/h. Für die Herstellung, z. B von Zugproben benötigt man ca. 4-6 kg Granulat 
von jeder Rezeptureinstellung. Geht man optimistisch von einer verfügbaren 
Versuchsdauer von ca. 8 Stunden pro Tag aus, so sind max. 7-10 verschiedene 
Rezepturen am Tag herstellbar. Für Materialsysteme mit zwei Komponenten ist 
diese Erkenntnis nicht wirklich dramatisch, doch wenn mehrere 
Systemkomponenten und deren Wechselwirkungen untereinander zu untersuchen 
sind, steigt der Versuchsumfang exponentiell an. 
 
Geht man im einfachsten Fall von vollständig faktoriellen Versuchsplänen mit zwei 
Einstellungen pro Einflussgröße aus, sind schon bei sechs Einflussgrößen (z. B. 
drei Rezepturkomponenten und drei Prozessvarianten, wie Durchsatz, 
Schneckendrehzahl und Temperatur) 64 Versuche (siehe Tab. 2.1), d. h. 
8 Versuchstage bei 8 Versuchseinstellungen pro Tag nur für die 
Mischungsherstellung erforderlich; hinzu kommt die Herstellung der Probekörper 
und deren Prüfung. Solche Zwei-Stufen-Versuchspläne berücksichtigen allerdings 
nur lineare Zusammenhänge. Liegen aber nichtlineare Zusammenhänge vor, so 
müssen deutlich mehr Einstellungen pro Einflussgröße gefertigt werden. Hieraus 
folgt bei einem Drei-Stufen-Versuchsplan mit sechs Einflussgrößen ein 
Versuchsumfang von 729 Versuchen bzw. ca. 90 Versuchstagen. Natürlich kann 
durch die Erfahrung eines Entwicklers oder durch den Einsatz von entsprechenden 
Versuchsplänen, z. B. Box-Behnken-Versuchsplänen [Kle 03] der Versuchsumfang 
deutlich reduziert werden. Allerdings resultiert aus solch reduzierten 
Versuchsplänen eine Vermengung der Einflussgrößen, d. h. die Wirkungsweise, 
insbesondere die Wechselwirkungen von bestimmten Komponenten sind dann 
nicht im Einzelnen zu erkennen. Die Erstellung und die Auswertung eines solchen 
Versuchsplans erfordern viel Erfahrung und eine entsprechende Software.  
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Faktoren / 
Einflussgrößen 
2 - Stufen 
Versuchsplan 
3 - Stufen 
Versuchsplan 
1 2 3 
2 4 9 
3 8 27 
4 16 81 
5 32 243 
6 64 729 
 
Tab. 2.1: Anstieg des Versuchsumfangs bei vollständig faktoriellen Versuchsplänen 
 
Nach der Compoundierung sind die für die Untersuchungen erforderlichen 
Probekörper zu fertigen. Die Herstellung der Probekörper geschieht dabei meist 
durch Spritzgießen. In Abhängigkeit der zu untersuchenden Eigenschaften werden 
z. B. Schulterstäbe für mechanische Prüfungen oder Platten für die 
Untersuchungen von z. B. optischen Eigenschaften hergestellt.  
 
Nach der Probenherstellung erfolgen die Prüfungen der Materialeigenschaften und 
die Auswertung der Messergebnisse. Erst nach einer vollständigen Analyse der 
durchgeführten Untersuchungen ist festzustellen, ob das Anforderungsprofil erreicht 
wurde. Ist dies nicht der Fall, muss der in Abb. 2.1 dargestellte Entwicklungszyklus 
nochmals durchlaufen werden, bis das gewünschte Anforderungsprofil erfüllt wird. 
 
Bei großen Firmen müssen im Rahmen des Entwicklungszyklus oft 
unterschiedliche Abteilungen koordiniert werden, was den Prozess zusätzlich 
erschwert. Kleine Unternehmen sind demgegenüber meist nicht in der Lage alle 
Entwicklungsschritte im eigenen Hause durchzuführen und müssen daher 
bestimmte Entwicklungsarbeiten bei anderen Unternehmen in Auftrag geben. Dies 
führt zu einer gewissen Abhängigkeit und einer nicht gewollten Einschränkung der 
Flexibilität dieser Unternehmen und erhöht zusätzlich die Entwicklungsdauer. 
Dieser komplexe Entwicklungsprozess trägt dazu bei, dass nur in Ausnahmefällen 
Neuentwicklungen erfolgen bzw. möglich sind. Häufiger werden bekannte 
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Rezepturen modifiziert und so iterativ an die Anforderungen angepasst. Dabei 
besteht das Risiko von nicht erkannten negativen Wechselwirkungen zwischen den 
diversen Rezepturbestandteilen. Durch den enormen Zeit- und Kostendruck wird in 
vielen Fällen der Versuchsumfang auf ein Minimum reduziert mit der Folge, dass 
möglicherweise solche Wechselwirkungen nicht erkannt oder gar hingenommen 
werden müssen, um die Materialentwicklung zeit- und kostengerecht abschließen 
zu können. Um dieser Problematik zukünftig zu begegnen, ist es ein 
gemeinschaftliches Ziel der Industrie und der Forschung den Gesamtprozess der 
Materialentwicklung effizienter zu gestalten.  
 
In den vergangenen Jahren hat sich zudem der Schwerpunkt der Entwicklung in 
der Kunststoffindustrie verschoben. Mit Einführung der REACH – Verordnungen 
durch die EU haben sich die Rahmenbedingungen für den Einsatz bestimmter 
Substanzen wesentlich verschärft [Gei05]. Zugleich haben sich die 
Marktanforderungen in allen Bereichen der Kunststoffindustrie deutlich erhöht. Im 
Vordergrund steht heute die Entwicklung von Kunststoffen und Kunststoffsystemen, 
die optimal an bestimmte Einsatzgebiete angepasst sind [Zwe01]. Durch 
Additivierung wird es beispielsweise möglich, Kunststoffe auch in 
Anwendungsgebieten einzusetzen, in denen bislang die Umgebungsbedingungen 
eine Verwendung von Kunststoffen nicht erlaubten. So werden heute 
hochtemperaturfeste Polyamide für Saugrohre in der Abgasrückführung von 
Dieselmotoren eingesetzt [Kir05]. Diese sind Temperaturen von bis zu 200°C 
ausgesetzt. 
 
Auf dem Markt wird eine Vielzahl unterschiedlicher Additive angeboten. Beispiele 
für Additive sind Gleitmittel, Stabilisatoren, Antistatika, Flammschutzmittel, 
Farbmittel, Weichmacher, Haftvermittler, Füllstoffe und Treibmittel. In Tab. 2.2 sind 
beispielhaft verschiedene Additive und ihre Einsatzgebiete gegenübergestellt. 
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Additiv Wirkung Wirkmechanismus Wirkungszeitpunkt 
Diglyceride Antistatika 
Bildung einer 
monomolekularen 
Wasserschicht 
Gebrauch 
Hydroxibenzophenone Lichtschutzmittel UV-Absorption Gebrauch 
Di-alkyldithiocarbanate Lichtschutzmittel Hydroperoxidzersetzung Gebrauch 
Fettsäure-Ester Gleitmittel 
Verringerung der 
Schmelzviskosität 
Produktion 
Hexabrombenzol Flammschutz 
Umwandlung freier 
Radikale 
Gebrauch 
 
Tab. 2.2: Kunststoffadditive, Wirkung und Wirkmechanismen [GM83, Neu06] 
 
Neben der Einteilung von Additiven nach ihrer Wirkung im Compound, lassen sie 
sich auch über den gewünschten Wirkungszeitpunkt charakterisieren; demnach 
lassen sich zwei Einsatzgebiete unterscheiden:  
 
 Zum einen die Anwendung während der Verarbeitung. Hierbei finden z. B. 
Stabilisatoren und Gleitmittel Anwendung; sie sollen die Verarbeitbarkeit des 
Kunststoffs verbessern oder eine Verarbeitung erst ermöglichen (z. B. PVC). 
Bei der reaktiven Herstellung von z. B. TPE-V, werden unterschiedliche Öle 
als Gleitmittel eingesetzt, um die Viskosität der Schmelze zu reduzieren. Bei 
der Vernetzungsreaktion steigt die Schmelzviskosität in Abhängigkeit vom 
Vernetzungsgrad deutlich an. Durch den Einsatz dieser Gleitmittel kann das 
erforderliche Drehmoment reduziert oder der Massendurchsatz gesteigert 
werden [KB11, McL01]. 
 
 Zum anderen zur Optimierung der Werkstoffeigenschaften für den 
Gebrauch / Einsatz des Kunststoffbauteils. Dazu zählen u. a. UV-
Stabilisatoren, Flamm-Schutzmittel, Verstärkungsstoffe und Antistatika.  
 
Beim Einsatz von verschiedenen Additiven lässt sich die Wirkung der einzelnen 
Additive nicht mehr separat betrachten. Es ist vielmehr von Wechselwirkungen der 
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Additive untereinander [Lic05, Gei05] und Nebenwirkungen in Form von 
unerwünschten Beeinflussungen anderer Eigenschaften des Compounds [NN05] 
auszugehen. Dies bedeutet, dass für bestimmte Eigenschaftsanforderungen die 
optimale Konzentration der einzelnen Komponenten in Bezug auf den gesamten 
Anforderungskatalog gefunden werden muss. Eine Konzentration, die sich in einem 
Compound als optimal herausgestellt hat, kann im nächsten Compound mit 
geänderter Rezeptur, z. B. einer anderen Farbe, zu Unter- oder Überdosierungen 
führen [Lic05]. Von einer optimalen Konzentration kann dann gesprochen werden, 
wenn die gewünschten Eigenschaften des Gesamtsystems bestmöglich erreicht 
wurden. 
 
Insbesondere die Beobachtung der mechanischen Eigenschaften spielt bei der 
Additivierung eine wichtige Rolle. Viele Additive greifen in das Materialverhalten 
ein, so dass nicht nur die gewünschten Eigenschaften, wie z. B. die 
Lichtbeständigkeit oder das Brandverhalten verbessert, sondern gleichzeitig die 
mechanischen Eigenschaften meist negativ verändert werden. Als Beispiel für 
diesen Effekt sei die Ausstattung eines Polypropylen (PP) mit Aluminiumtrihydroxid 
(ATH) zur Verbesserung des Flammschutzes genannt [NN04]. 
 
Ab einem ATH-Anteil von 62 % werden die Brandschutzanforderungen (ICE 
603323) erfüllt. Allerdings reduziert sich die Schlagzähigkeit auf ca. 12 % des 
unmodifizierten Materials (vergl. Abb. 2.2). Diese Nebenwirkung von ATH lässt sich 
allerdings durch die Zugabe anderer Additive wie z. B. nanoskalige Schichtsilikate, 
zum Teil kompensieren [Bey02]. Durch deren Zugabe erhöht sich auch die 
Flammbeständigkeit, somit kann der ATH-Anteil verringert werden. Nicht nur bei 
dieser Aufgabenstellung, sondern generell bei der Compoundentwicklung stellt sich 
daher das Problem, wie man durch eine geschickte Komponentenauswahl das 
Optimierungsziel, z. B. das Erreichen vorab definierter mechanischer 
Eigenschaften, erzielen kann. Da fast alle Bauteile mechanisch beansprucht 
werden, ist die Messung der mechanischen Eigenschaften ein fester Bestandteil 
der Materialentwicklung und erfolgt typischerweise mittels klassischem Zugversuch. 
 
 
 
Problemstellung  9 
 
Abb. 2.2: Flammschutzwirkung von Aluminiumtrihydroxid (ATH) (links); Abhängigkeit der 
Schlagzähigkeit von PP vom ATH-Anteil (rechts) [NN04] 
 
Die mechanischen und andere Eigenschaften eines Compounds können nicht nur 
durch die Additivierung des Polymers, sondern auch durch das Blenden 
unterschiedlicher Polymere erreicht werden. So gibt es gute Gründe 
unterschiedliche Kunststoffe miteinander zu kombinieren. Durch eine geschickte 
Auswahl der Blendpartner und eine optimierte Mischungsrezeptur lassen sich 
[Jun90, Bot93]: 
 
 die unterschiedlichen Eigenschaften der Blendpartner vorteilhaft 
kombinieren, 
 ein neues Eigenschaftsbild erzeugen, 
 bekannte Eigenschaftsbilder feiner differenzieren, 
 Kosten einsparen, 
 die Verarbeitung eines Produkts deutlich vereinfachen, 
 eine vorgegebene Eigenschaftskombination besser erzielen.  
 
Für die mechanischen und anderen Eigenschaften solcher Blendsysteme sind 
verantwortlich [Jun90]: 
 
 die prozentuale Zusammensetzung der Rezepturkomponenten,  
 der Grad der Unverträglichkeit der Komponenten,  
 die molekulare Struktur der einzelnen Komponenten,  
 die Morphologie, d. h. die Ausdehnung und Ausrichtung der Grenzflächen. 
LOI = Limiting Oxygen Index: Der Index charakterisiert die minimale Sauerstoffkonzentration eines Sauerstoff-
Stickstoff-Gemisches bei der Verbrennung eines Probekörpers unter definierten Prüfbedingungen 
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Diese Struktureigenschaften sind wiederum durch die Verarbeitung und den 
Mischprozess zu beeinflussen. In Abb. 2.3 sind schematisch die möglichen 
Verläufe zwischen einer Eigenschaft P (z. B. der Glasübergangstemperatur, 
Steifigkeit oder Schlagzähigkeit) und dem Mischungsverhältnis zweier zu 
untersuchenden Komponenten dargestellt. Hierbei sind theoretisch neun prinzipiell 
unterschiedliche Struktur/Rezeptur-Eigenschafts-Beziehungen denkbar [Jun90, 
Bot93, Rob07]: 
 
a) Die Eigenschaft eines Blends ändert sich proportional mit der 
Zusammensetzung. Bei Blends mit zwei Komponenten trifft diese 
Proportionalität in vielen Fällen auf die Eigenschaften Steifigkeit oder 
Gasdurchlässigkeit zu. 
 
b und c) Die Eigenschaftsänderung eines Blends zeigt eine über- bzw. 
unterproportionale Abweichung von der Zusammensetzung. 
 
d und e) Die Mischbarkeit der Rezepturkomponenten ist abhängig von der 
Zusammensetzung der Komponenten. In bestimmten Bereichen liegt 
keine ausreichende Mischbarkeit vor. Die Eigenschaft weicht vom 
proportionalen Verhalten ab.  
 
f) Bei Eigenschaften, welche ihrerseits eine Funktion eines weiteren 
Parameters, wie z. B. Frequenz oder Temperatur aufweisen, kann 
dieser Fall auftreten. Z. B. kann dieses Verhalten bei der 
Glasübergangstemperatur beobachtet werden, wenn beide 
Blendkomponenten im Compound nacheinander bei ihrer jeweiligen 
Glasübergangstemperatur erstarren. 
 
g) Es liegt eine Eigenschaftsdominanz einer Matrixkomponente vor. Die 
Eigenschaft des Compounds bleibt trotz erhöhter Zugabe der 
Komponente 2 zunächst unverändert. Bei einem solchen Verhalten 
ergibt sich die Möglichkeit durch Zumischen eines kostengünstigeren 
Kunststoffes, zu einem deutlich teureren Kunststoff, die 
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Produktkosten wesentlich zu reduzieren, ohne dabei die guten 
Eigenschaften der teueren Komponente zu verlieren; bei bestimmten 
Additivierungen wird ein solches Verhalten z. B. beim 
Durchgangswiderstand beobachtet. 
 
h) Es liegt bei einem bestimmten Rezepturverhältnis ein Synergieeffekt 
vor. Die Eigenschaftsänderung zeigt ein Maximum, welches größer ist 
als die Eigenschaften der einzelnen Komponenten. Dieses Verhalten 
tritt z. B. bei voll mischbaren Blends bezüglich der Steifigkeit auf 
[Bot93]. 
 
i) Es liegt ein negativer Synergieeffekt vor. Dieses Verhalten ist z. B.  
typisch für die Veränderung der Zähigkeit oder Bruchdehnung bei 
schlechter Ankopplung / Verträglichkeit der einzelnen 
Phasen/Komponenten [Bot93]. 
 
 
Abb. 2.3: Möglichkeiten der Abhängigkeit einer Eigenschaft P vom Mischungsverhältnis 
zweier Komponenten [Jun90, Bot93, Rob07] 
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Die Untersuchung der Struktur-Eigenschaft-Beziehungen ist ein wesentlicher 
Bestanteil der Compound- / Blendentwicklung. Dabei ist zu bedenken, dass es bei 
der Compound- / Blendentwicklung darum geht, nicht nur eine Eigenschaft zu 
optimieren, sondern immer mehrere Eigenschaften einem Eigenschaftsprofil 
anzupassen. In vielen Fällen erfordert die Optimierung, sich eigentlich 
widersprechende Eigenschaften ausgewogen einzustellen. Als Beispiel hierfür kann 
die Schlagzähmodifizierung von Polypropylen dienen. Bei einer solchen 
Modifizierung werden, z. B. durch das Einbringen einer Elastomerphase, die 
Zähigkeitseigenschaften des Blends erhöht, gleichzeitig ist man aber bestrebt, die 
Steifigkeits- und Festigkeitseigenschaften möglichst beizubehalten, die durch die 
Elastomerkomponente herabgesetzt wird [Sta84, BWS08, TFH05]. 
 
Um die Verträglichkeit und damit die Phasenmorphologie von Blendsystemen zu 
verbessern, werden in vielen Fällen Phasenvermittler eingesetzt. Solche 
Phasenvermittler sind zumeist Copolymere, die sich in die Grenzflächen der 
Blendpartner einlagern und so die Grenzflächenspannungen minimieren. Dadurch 
wird die Verträglichkeit der Blendpartner wesentlich erhöht. Durch den Einsatz von 
entsprechenden Phasenvermittlern wird aus einem klassischen Zweistoffsystem 
(z. B. Polypropylen und Polyethylen), ein deutlich komplexeres Dreistoffsystem 
(z. B. Polypropylen, Polyethylen und Phasenvermittler). Die Untersuchung der 
Blendmorphologie durch z. B. TEM-Untersuchungen und die gleichzeitige 
Bestimmung der mechanischen Eigenschaften ist aufwendig und zeitintensiv. In 
vielen Fällen konnte gezeigt werden, dass sich die Eigenschaften wie Zugfestigkeit, 
Schlagfestigkeit und Elastizität durch die Morphologie gravierend verändern 
[Sch79, Ill82, UPN78].  
 
Auch stellt die Additivierung solcher Blendsysteme in vielen Fällen eine große 
Herausforderung dar. Die Schwierigkeit liegt darin, dass das Additivierungskonzept 
auf beide Blendpartner abgestimmt werden muss. Bei einigen 
Materialkombinationen wird durch die Stabilisierung einer Blendphase die andere 
Phase gerade durch diese Additivierung bei der Verarbeitung angegriffen. Als 
Beispiel für ein solches Blend kann PC/ABS angeführt werden. Durch die UV-
Stabilisierung der ABS-Phase wird bei der Aufbereitung, also dem 
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Compoundierprozess, die PC-Phase von diesen Additiven angegriffen, was 
natürlich das Eigenschaftsbild des Blends beeinflusst [RWW10]. Bei einer solchen 
Entwicklungsaufgabe sind die Blendzusammensetzung, das Additivierungskonzept 
und die Prozessparameter im Hinblick auf die Struktur-Rezeptur-
Eigenschaftsbeziehung zu berücksichtigen/zu untersuchen.  
 
Durch den Einsatz von neuen Entwicklungsmethoden, die eine deutlich schnellere 
und effizientere Erarbeitung der Struktur-Rezeptur-Eigenschaftsbeziehung 
ermöglichen, lässt sich die Anzahl der für eine Optimierung notwendigen z. B. TEM-
Messungen bei der Entwicklung von Blendsystemen deutlich reduzieren.  
 
Für die Materialentwicklung ist es von besonderem Interesse, gerade wegen der 
Vielzahl an unterschiedlichen Einflussgrößen, wie Additivkonzentration, 
Blendzusammensetzung und Blendmorphologie, sowie Prozessparameter, 
möglichst viele unterschiedliche Rezepturen in kürzester Zeit herzustellen und ihre 
Eigenschaften zu charakterisieren. In vielen Fällen können dabei (wie vorstehend 
erläutert) die Einflussgrößen nicht einzeln betrachtet werden. Für die Untersuchung 
von Wirkungen und Wechselwirkungen unterschiedlicher 
Komponenten/Einflussgrößen ist so mit einem sehr großen Versuchsaufwand zu 
rechnen. Eine effiziente Gestaltung solcher Versuche kann nur durch neue 
Entwicklungskonzepte realisiert werden. In anderen Industriebereichen, z. B. der 
Pharmaindustrie, wird schon seit mehreren Jahren die Methode der Kombinatorik, 
gekoppelt mit schnellen Screeningmethoden eingesetzt. Im Fokus steht auch in 
diesen Fällen das Aufdecken von Wirkungen und Wechselwirkungen 
unterschiedlicher Rezepturbestandteile und Prozessparameter auf die 
Rezeptureigenschaften mit möglichst überschaubarem Aufwand.  
 
Ziel der vorliegenden Arbeit war es, für die Kunststoffindustrie Möglichkeiten und 
Chancen für eine effiziente und damit schnelle und kostengünstige 
Compoundentwicklung aufzuzeigen. 
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3 Zielsetzung und Vorgehen 
Die wissenschaftlich basierte Optimierung und Weiterentwicklung der 
Voraussetzungen zur wirtschaftlichen Entwicklung von neuen Kunststoffcompounds 
mit Hilfe des Kombinatorischen Compoundierens (CC) und einer In- oder Online-
Charakterisierung des Compounds mittels High-Throughput Screening (HTS) 
stehen im Fokus der vorliegenden Arbeit. Aufbauend auf den im Deutschen 
Kunststoff-Institut (DKI) vorhandenen Erfahrung mit dem CC sollte diese Methode 
und damit die vorhandene Anlage weiterentwickelt und eine Online-Prüf- und 
Datenerfassung (HTS) entwickelt und in die Anlage integriert werden. 
 
Aus dieser Aufgabenstellung resultieren die nachstehenden Arbeitsschritte: 
 
 Konzeption einer auf die Aufgabenstellung abgestimmte CC-Anlage 
 Umbau und Inbetriebnahme der modifizierten Anlage, 
 Entwicklung und Erprobung einer mechanischen online-
Messeinrichtung (HTS), 
 Validierung der Einzelkomponenten und des Gesamtsystems, 
 Durchführung von Versuchen mit der Anlage, 
 Überlegungen zur Korrelation von Rezeptur und den inline sowie 
offline ermittelten Eigenschaften, 
 
Die im DKI zu Projektstart vorhandene CC-Einrichtung, bestehend aus einem 
Zweischneckenextruder mit fünf gravimetrischen Dosiereinrichtungen, war aufgrund 
ihrer Kapazität – Schneckendurchmesser wahlweise 32 mm oder 34 mm – für die 
Aufgabenstellung überdimensioniert und musste daher auf die neuen 
Anforderungen – Untersuchung neuer teuerer, bzw. nur in geringeren Mengen 
vorhandener Kunststoffe bzw. Additive – angepasst werden. Sie war so zu 
konzipieren, dass der Schritt zur Serienfertigung nicht zu groß und damit 
„überschaubar“ ist, gleichzeitig sollte es möglich sein, mit einem deutlich geringeren 
Materialbedarf auszukommen.  
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Bei der Konzepterarbeitung für das CC war zu berücksichtigen, dass die 
vorgesehenen mechanischen Online-Prüfungen (HTS) mit der Compoundieranlage, 
d. h. den Dosiereinrichtungen, dem Zweischneckenextruder und der 
Abzugseinrichtung in einem Datenverbund integriert und die Daten gesichert und 
schnell ausgewertet werden können. Darüber hinaus war zu beachten, dass auch 
weitere Messeinrichtungen wie die Kleinwinkellichtstreuung in dem Gesamtsystem 
einfach zu implementieren sind, um auch weiterführende, über die mechanischen 
Prüfungen hinausgehende Versuche mit der Anlage durchführen zu können. 
 
Hinsichtlich der Charakterisierung des Compounds stellte sich die Frage nach den 
zu untersuchenden (zu prüfenden) Eigenschaften. Die mechanischen 
Eigenschaften eines Compounds spielen bei jeder neuen Rezepturentwicklung eine 
zentrale oder zumindest ein wichtige Rolle. Bei den Überlegungen zur 
Anlagenkonzeption zur Messung der mechanischen Eigenschaften stellt sich die 
Frage nach den relevanten, das mechanische Verhalten ausreichend 
charakterisierenden Prüfungen. Dabei lassen sich die mechanischen Eigenschaften 
zunächst in drei wesentliche Kenngrößen unterteilen: 
 
 Steifigkeitseigenschaft, 
 Zähigkeitseigenschaft, 
 Festigkeitseigenschaft. 
 
Für eine umfassende und aussagekräftige Charakterisierung der mechanischen 
Eigenschaften eines Compounds müssen immer verschiedene Kennwerte 
bestimmt werden [Bar82]. Ein Teilaspekt dieser Arbeit war die Auswahl 
entsprechender Prüfverfahren, die die mechanischen Eigenschaften eines 
Compounds ausreichend gut bestimmen und mittels einer Online-Prüfung 
gemessen werden können. Hierzu wurde eine Prüfeinrichtung entwickelt, die es 
ermöglicht einen Art Zugversuch, einen Weiterreißversuch und einen 
Durchstoßversuch zu simulieren. 
 
Folien weisen, bedingt durch den Herstellungsprozess, unterschiedliche 
Eigenschaften in und travers zur Fertigungsrichtung auf. Durch ein entsprechendes 
 
 
Zielsetzung und Vorgehen  16 
Konzept der Prüfeinrichtung sollte die Möglichkeit gegeben sein, die anisotropen 
Eigenschaften der Folie mittels eines Online-Zugversuch und eines Online-
Weiterreißversuch zu bestimmen. 
 
Zur Entwicklung der Online-Messmethoden wurde wie folgt vorgegangen: 
 
 Zunächst erfolgte die Auswahl der für die Charakterisierung eines 
Compounds erforderlichen Prüfungen. 
 
 Für die ausgewählten Prüfungen wurde ein Gesamtkonzept zur 
mechanischen Online-Messung entwickelt. Bei der Auswahl und 
Entwicklung der vorgesehenen Prüfungen lag ein besonderes Augenmerk 
darauf, dass diese den klassischen, genormten Messmethoden möglichst 
nahe kommen, um einen direkten Vergleich von Online- zu Offline- 
Messungen und zu entsprechenden Materialdaten in Datenblättern zu 
ermöglichen.  
 
 Im nächsten Schritt wurden Vorversuche mit den ausgewählten 
Prüfanordungen in einer Zugprüfmaschine durchgeführt. Hierbei wurde 
untersucht, in wieweit das vorgesehene Konzept Kennwerte liefert, welche 
mit den genormten Offline-Versuchen korrelieren. 
 
 Nach der Konzeptüberprüfung erfolgten die Konstruktion und die 
Fertigung der Prüfeinrichtungen.  
 
 Die Erarbeitung der Software zur Steuerung, Datenerfassung und 
Auswertung fand parallel zum Bau der Versuchseinrichtung statt. 
 
 Nach Inbetriebnahme des Systems erfolgte die Validierung (Vergleich der 
Online-Messungen mit den mittels der klassischen Offline-Tests 
gemessenen Werten).  
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Für eine zuverlässige Entwicklung von neuen und innovativen Compounds mit der 
CC/HTS Methodik ist es unverzichtbar, die inline oder online bestimmten 
mechanischen Eigenschaften einer bestimmten Rezeptur und damit einer 
„Position“, einem „Ort“ in der Gradienten-Folie zuzuordnen. Dabei müssen die 
spezifischen Prozessgrößen wie z. B. Systemverweilzeit oder die Systemtotzeit 
berücksichtigt und bestimmt werden. Hierzu sind entsprechende theoretische und 
experimentelle Überlegungen anzustellen. Dabei soll eine Methodik ausgearbeitet 
werden, mit der es möglich ist, eine zuverlässige Korrelation von Rezeptur und 
inline oder online bestimmten mechanischen Eigenschaften zu gewährleisten. 
 
Letztendlich war es Ziel dieser Arbeit, an einem konkreten Beispiel die Vorteile und 
Möglichkeiten des CC mit integriertem HTS aufzuzeigen. Hierzu wurde ein 
Materialsystem, bestehend aus einem Polypropylen geblendet mit 
unterschiedlichen α-Olefin Elastomeren, ausgewählt. Neben den klassischen 
mechanischen Versuchen wurde zur besseren Charakterisierung und zum 
besseren Verständnis der vorliegenden Blendmorphologie des Compounds für 
diese Aufgabenstellung auch eine Online-Kleinwinkellichtstreuungs-Einrichtung in 
das Gesamtsystem integriert. Die neuen Compounds wurden sowohl mittels 
Online-Messmethode sowie parallel mittels Offline-Verfahren charakterisiert. Ziel 
dieser Untersuchung / Optimierung ist es, eine optimale Festigkeit/Steifigkeit-
Zähigkeit-Balance zu erreichen und die Möglichkeiten der erstellten Anlage an 
einem konkreten Beispiel aufzuzeigen.  
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4 Kombinatorisches Compoundieren (CC) und High-
Throughput-Screening-Methoden (HTS) bei 
Polymerwerkstoffen 
4.1 Kombinatorische Materialentwicklung  
 
Kombinatorische Verfahren und High-Throughput-Screening sind heutzutage nicht 
mehr wegzudenkende Werkzeuge in der Entwicklung von neuen medizinischen 
Wirkstoffen, neuartigen chemischen Zusammensetzungen und maßgeschneiderten 
synthetischen Werkstoffen und Materialien [ZHM05, Fat02, AS04, SSD03]. Diese 
Beobachtung korreliert mit einem rapiden Anstieg an Veröffentlichungen zur 
kombinatorischen Materialentwicklung in den letzten 15 Jahren [Pot 06/1, Pot 06/2]. 
In Abb. 4.1 ist die Anzahl der Veröffentlichungen pro Jahr, die kombinatorische 
Methoden beschreiben, den Veröffentlichungen mit klassischem bzw. rationalem 
Ansatz gegenübergestellt. Dieser deutliche Anstieg dokumentiert nicht nur die 
zunehmende Akzeptanz dieser Vorgehensweise in Wissenschaft und Industrie, 
sondern resultiert im Wesentlichen aus den Möglichkeiten, die leistungsstarke 
Computersysteme in Verbindung mit moderner Automatisierungstechnik heute 
bieten.  
 
 
Abb. 4.1: Veröffentlichungen pro Jahr  
(kombinatorisches versus klassischem / rationalem Vorgehen) 
[Pot06/1, Pot06/2] 
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Kernpunkt der Kombinatorischen und High-Throughput-Screening-Methoden ist die 
Miniaturisierung und Parallelisierung der Versuche, mit dem Ziel, in möglichst 
kurzer Zeit eine möglichst große Anzahl an unterschiedlichen 
Versuchen / Werkstoffkombinationen durchzuführen und diese gleichzeitig oder 
direkt im Anschluss zu charakterisieren. Dadurch ist es möglich die Entwicklung 
von neuen Wirkstoffen in der Medizintechnik oder neuartigen Polymerwerkstoffen 
erheblich zu beschleunigen. 
 
Die ersten dokumentierten kombinatorischen Untersuchungen stammen von 
Thomas A. Edison aus dem Jahre 1878. Auf der Suche nach einem geeigneten 
Fasermaterial für die Glühlampe, setzte Edison auf die Parallelisierung seiner 
Untersuchung [HMS03]. Mittels dieser Vorgehensweise gelang es Edison, in kurzer 
Zeit über 1600 unterschiedliche Erdmetalle, Mineralien und Erze auf ihre 
Tauglichkeit als Glühfaden einer Lampe zu untersuchen. Schließlich entdecke 
Edison, dass karbonisierte Baumwollfäden in einer Vakuumglühbirne die längste 
Glühdauer aufwiesen. Diese Entdeckung führte zur Entwicklung der Glühlampe und 
damit dem elektrischen Licht, so wie wir es heute noch kennen [Bry06].  
 
 
 
 
Abb. 4.2: Ciamicians Ansammlung von Flaschen auf dem Balkon der Universität von Bologna 
[VBG05] 
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Ein weiteres frühes Beispiel  dieser Vorgehensweise wird aus dem Jahr 1912 
berichtet. Der italienische Chemiker Giacomo Ciamician untersuchte als erster 
unterschiedliche photochemische Prozesse für die Anwendung als Solarbatterie. 
Dazu stellte Ciamician hunderte von potentiellen photoaktiven Substanzen in 
Flaschen auf den Balkon der Universität von Bologna, an der er lehrte - siehe  
Abb. 4.2 [HMS03, VBG05].  
 
Heutzutage werden, z. B. bei der Entwicklung von neuartigen Polymeren oder 
neuartigen Katalysatoren für die Polymersynthese, die kombinatorischen Versuche 
mit Hilfe von vollautomatischen, parallel arbeitenden Syntheserobotern 
durchgeführt. In Abb. 4.3 a ist ein solches System für die Entwicklung und 
Erforschung neuer Katalysatoren abgebildet. Mittels eines Syntheseroboters kann 
innerhalb kürzester Zeit ein Matrixfeld (Abb. 4.3 b) mit unterschiedlichen 
Probenzusammensetzungen erzeugt werden. Diese Matrixfelder werden in der 
Kombinatorik als Libraries bezeichnet. Im Anschluss an die Synthese werden die 
relevanten Eigenschaften dieser Libraries mittels HTS untersucht und so 
charakterisiert.  
 
Hierzu kommen je nach Aufgabenstellung unterschiedliche Screening Methoden 
wie z. B. FTIR – Spektroskopie oder Farbmessungen zum Einsatz. 
 
 
Abb. 4.3: a) Synthese Roboter für Lösungen; b) Quarzscheibe mit Katalysatormatrix  
c) Dispergierung der Lösung auf den vorgefertigten Quarzscheiben [PM07] 
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Der Chemiekonzern Dow und das Unternehmen Symyx haben für die Entwicklung 
von neuartigen Katalysatoren für die Herstellung von Ethylen / Octen Copolymeren 
einen Entwicklungsprozess etabliert, der auf eine vollständig automatisierte 
Synthese (Kombinatorik) und Screening Methoden basiert [MHS04]. Der 
Entwicklungsprozess beinhaltet drei wesentliche Entwicklungsschritte  
- siehe Abb. 4.4:  
 
 
Abb. 4.4: Flussdiagramm einer Entwicklung von Katalysatoren für Polyolefine mittels 
Kombinatorik und High-Throughput-Screenenig-Methoden [MHS04] 
 
 Primary Screening: 
Bei diesem Screening-Schritt wurden 384 Polymerisate im Mikromaßstab 
(<1 ml) hergestellt und nach unterschiedlichen Performancekriterien 
bewertet. Als Ergebnis dieses Screenings konnten ca. 10 interessante 
Katalysatoren als vielversprechend ausgewählt werden. 
 
 Secondary Screening: 
Im zweiten Screening-Schritt wurden dann Ethylen/Octen Copolymer in 
einem größeren Maßstab (< 10ml) und bei höheren Temperaturen (130°C) 
polymerisiert. Nach diesem neuen Screening blieben nur zwei Katalysatoren 
als vielversprechende „Kandidaten" übrig.  
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 Tertiary Screening: 
Für diese Versuchsreihen konnten dann Versuche in einem klassischen 
Reaktor (3.8 l) durchgeführt werden.  
 
Dieses Beispiel zeigt eindrucksvoll die Möglichkeiten und Vorteile der 
Kombinatorischen Materialentwicklung verbunden mit dem HTS auf. In [PM07] sind 
die unterschiedlichen Kombinatorischen und HTS-Methoden für die Entwicklungen 
von Katalysatoren und Materialien ausführlich erläutert. 
 
4.2 Kombinatorisches Compoundieren  
 
Im Zusammenhang mit der schnellen Materialentwicklung von neuen 
Kunststoffrezepturen / Compounds haben sich in den vergangenen Jahren 
unterschiedliche Strategien etabliert (Abb. 4.5). Allen diesen Strategien ist 
gemeinsam, dass sie wie bei dem klassischen kombinatorischen Vorgehen 
versuchen, möglichst schnell Struktur-Eigenschafts-Beziehungen von 
unterschiedlichen Rezeptureinstellungen zu realisieren. 
 
Abb. 4.5: Strategien für die schnelle Compoundentwicklung 
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Es lassen sich dabei zwei verschiedene Ansätze und Vorgehensweisen erkennen: 
 
 Minimalistischer Ansatz 
 Insbesondere wenn in der Versuchsphase nur kleine Materialmengen 
zur Verfügung stehen oder es sich um sehr teure Werkstoffe handelt, 
müssen die Versuche mit kleinen Laboranlagen durchgeführt werden. 
Ein Problem hierbei ist die Übertragung der Ergebnisse auf die 
Serienanlagen, das so genannte Scale-up. 
 
 Versuche auf Serienanlagen 
Hierbei  verwendet man bekannte, in der Serienfertigung bewährte 
Anlagen und kombiniert diese Herstellungsverfahren zu komplexen 
Gesamtsystemen. Bei dieser Vorgehensweise wird deutlich mehr 
Material benötigt, die Umsetzung in die Serie ist dabei unproblematisch.  
 
Ein weiteres Differenzierungsmerkmal ist die Anzahl an Versuchen, an 
Mischungsvariationen, die pro Zeiteinheit durchgeführt werden können. Der 
zeitliche Aufwand resultiert aus: 
 
1. Zeit für die Herstellung der verschiedenen Mischungsvarianten 
2. Zeit zur Herstellung der notwendigen Probekörper 
3. Prüfung der Proben 
 
Um die Anzahl der Versuche entsprechend zu steigern, kommt zum einen das CC 
(Kombinatorische Compoundieren) für die Punkte 1 und 2 und das HTS (High-
Throughput-Screening) für Punkt 3 zur Anwendung. 
 
Insbesondere, wenn nur geringe Mengen des Versuchsmaterials zur Verfügung 
stehen, ist die Verwendung von Mikrospritzgießautomaten für die Herstellung von 
unterschiedlichen Probekörpern [ISHL03] die beste Lösung. Einige Unternehmen, 
insbesondere die Rohstoffhersteller, setzen auf diese Entwicklungsstrategie. 
Hierdurch lassen sich bereits mit kleinen Mengen unterschiedliche Compound- und 
Kunststoffrezepturen realisieren und an speziellen Prüfapparaturen 
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Materialkennwerte ermitteln - allerdings nur seriell. Bei der Optimierung oder 
Weiterentwicklung einer bekannten Rezeptur oder Materialklasse ist diese 
Vorgehensweise sicherlich eine optimale Ergänzung zur klassischen 
Vorgehensweise unter Verwendung von Serienanlagen. Dabei muss berücksichtigt 
werden, dass bei der Entwicklung von neuartigen Kunststoffrezepturen im 
Mikromaßstab die Übertragung auf den Makromaßstab - Scale-up - ein erhebliches 
Maß an Erfahrung erfordert und damit ein gewisses Risiko birgt [SMB07]. In vielen 
Fällen ist ein erheblicher zusätzlicher experimenteller Aufwand notwendig, um die 
Prozessparameter und Rezeptureinstellungen, die im Mikromaßstab ermittelt 
wurden, auf Serienanlagen zu übertragen. 
 
Anfang dieses Jahrtausends wurde bei GE Global Research (USA) ein System für 
die Herstellung und online Charakterisierung von 1-Dimensionalen Polymer-
Libraries entwickelt und aufgebaut [PWPR03, PWP03, WBB03].  
 
Dabei handelt es sich um ein System (Abb. 4.6) bestehend aus;  
 
 zwei gravimetrischen Mikrodosiersystemen, die an einem Mikroextruder 
angekoppelt sind, 
 
 einem Düsenvorsatz mit den Möglichkeiten eine Folie von 5-12 mm 
Breite und einer Dicke von 0,3-1 mm oder ein Faden von 1-2 mm 
Durchmesser zu extrudieren (1-Dimensionale Libraries) [PW05].  
 
Die Libraries werden durch CC erzeugt, d. h. eine kontinuierliche 
Rezepturänderung zweier Rezepturbestandteile realisiert. Durch diese 
Vorgehensweise ist es möglich, in sehr kurzer Zeit, eine „unendliche“ Anzahl 
unterschiedlicher Rezepturen zu generieren. Durch die direkte Herstellung einer 
Folie oder eines Fadens nach dem Compoundieren in dem Mikroextruder wird die 
Rezeptur „eingefroren“.  
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Abb. 4.6: Kombi Mikroextruder und unterschiedliche HTS – Methoden 
a) Mikroextruder, b) HTS – Probenherstellung und Messstrategien,  
1) Spektroskopische Messung chemischer Eigenschaften,  
2) 24-Feld Messung von Massen und viskoelastischen Eigenschaften  
mittels akustischen Wellensensoren,  
3) Spektroskopische Messungen am Foliencoil,  
4) Spektroskopische Bildanalyse an Foliencoil [PWPR03] 
 
Durch diese Vorgehensweise wird eine 1-Dimensionale Library, d. h. eine Folie 
oder ein Band erzeugt, welche als Funktion der Folien- / Fadenlänge die 
unterschiedlichen Rezepturen repräsentiert. An der Folie oder dem Faden können 
nun unterschiedliche Untersuchungen mittels HTS durchgeführt werden.  
 
Wie eingangs bezüglich der Mikrospritzgießautomaten erwähnt, birgt eine solche 
Rezepturentwicklung ein gewisses Risiko, wenn es darum geht, die erzielten 
Ergebnisse auf klassische Produktionsprozesse zu übertragen. Aber gerade für ein 
Ranking oder ein Screening der Wirkungsweise von teuren oder neu entwickelten 
Additiven und Polymeren, die bedingt durch die Herstellung im Labor nur in kleinen 
Mengen verfügbar sind, ist diese Vorgehensweise mit Sicherheit eine sinnvolle 
Alternative. Beispielhaft seien hier die bei GE Global Research durchgeführten 
Versuche des prozessbedingten Polymerkettenabbaus von Polypropylen mit neun 
unterschiedlichen Stabilisatoren genannt [WRP03]. 
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Bei den Strategien zur schnellen Rezepturentwicklung, die auf eine Miniaturisierung 
der Verfahrenstechnik bewusst verzichten, lassen sich zwei prinzipiell 
unterschiedliche Konzepte erkennen. Zum einen sind es die Arbeitsgruppen, 
welche das CC und das HTS miteinander kombinieren. Hierbei werden im 
Allgemeinen Zweischneckenextruder im Technikums- oder Produktionsmaßstab zur 
Compoundierung eingesetzt. Diese Zweischneckenextruder werden von 
mindestens zwei Dosiersystemen, welche die Möglichkeit zur Gradientendosierung 
bieten, mit Material beschickt. Die Herstellung der 1-Dimensionalen Libraries erfolgt 
durch Extrusion von Stäben, Platten oder Folien direkt nach dem Compoundieren. 
Das HTS der Materialeigenschaften erfolgt zum einen mittels Inline-Messung z. B. 
der Schmelze durch unterschiedliche spektroskopische Methoden oder durch 
Online-Messungen an den Extrudaten. Zum anderen werden nachträglich Offline-
Untersuchungen in speziellen HTS Prüfeinrichtungen an den Extrudaten 
durchgeführt.  
 
Ein zweiter Ansatz verzichtet meist auf die kontinuierliche Herstellung der 
Mischungsvarianten und integriert eine Spritzgießmaschine zur Herstellung von 
standardisierten Probekörpern in das System. Die so hergestellten Proben werden 
dann z. B. in vollautomatisierten Zugprüfeinrichtungen getestet. Diese Methoden 
sind als reines HTS zu bezeichnen. 
 
Am National Institut of Standards and Technology (NIST) in Gaithersburg in den 
USA wurde in den letzten Jahren ein CC-System aufgebaut, bestehend aus: 
 
 unterschiedlichen Dosiereinrichtungen mit der Möglichkeit die Rezeptur 
kontinuierlich zu variieren,  
 einem Technikums-Doppelschneckenextruder und einem Werkzeug zur 
direkten Erzeugung von Stäben. 
 
Die 1-Dimensionalen Libraries wurden offline mittels unterschiedlicher HTS 
Messungen charakterisiert. Am NIST wurde hierzu eine Versuchsanlage entwickelt, 
die es ermöglicht, das Brandverhalten (Entzündbarkeit und Selbstlöschung) in 
Anlehnung an den UL94 Test schnell zu ermitteln [GBS03, GDN03, WCG06]. 
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Mit diesem Versuchsaufbau wurden zahlreiche Untersuchungen bezüglich der 
Wirksamkeit von nanoskaligen Füllstoffen als Brandschutzmittel erfolgreich 
durchgeführt [GDN03].  
 
Die Gruppe um Prof. Bruck von der Universität in Maryland USA begann um 2003 
mit einem ähnlichen Systemaufbau Nanocomposits zu erforschen, allerdings 
zunächst mit einem anderen Forschungsziel. Im Mittelpunkt stand zunächst die 
Herstellung von Gradientenwerkstoffen, welche durch eine Gradientendosierung in 
einem Doppelschneckenextruder mit einer Direktextrusion von Stäben erzeugt 
wurden [SBG03, GKB04, BGG06]. Durch diese Vorgehensweise konnten Libraries 
hergestellt werden, welche ortsabhängig, unterschiedliche Eigenschaften, als 
Funktion der unterschiedlichen Zusammensetzung, z. B. hinsichtlich Steifigkeiten 
oder Festigkeiten, aufwiesen. Später erkannte man, dass man durch diese 
Vorgehensweise eine geeignete Methodik entdeckte, um Compoundrezepturen mit 
geringem Materialeinsatz und gleichzeitig mit großem Variationsraum zu entwickeln 
[KMS08, GKB09]. Anwendung fand diese Methodik bei der Entwicklung von CNT 
(Carbon Nanotubes) verstärkten Nonocomposits. Für diese Untersuchungen 
wurden eingesetzt: 
 
 ein Doppelschneckenextruder mit 28 mm Schneckendurchmesser,  
 eine Breitschlitzdüse (Breite 25 mm, Dicke 1 mm), zur Extrusion 
von Stäben. 
 
Man verzichtete auf die Verwendung von Online- oder Inline-Messverfahren, 
sondern bestimmte die mechanischen Eigenschaften mittels eines 
Mikrozugversuchs. Prof. Bruck konnte in seinen Untersuchungen zeigen, dass die 
meisten mechanischen Kennwerte, welche er an den Mikrozugproben ermittelte, 
gut mit den Ergebnissen an klassischen Zugversuchsprobekörpern korrelierten; 
Diskrepanzen zeigten sich bei der Bruchdehnung [GKB09].  
 
Bei den Untersuchungen von Prof. Bruck stand nicht eine schnelle 
Materialentwicklung im Mittelpunkt, vielmehr lag der Fokus auf einem möglichst 
geringen Materialeinsatz der CNT. Durch den Einsatz des CC konnte mit einem 
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geringen Materialeinsatz eine Vielzahl unterschiedlicher Compounds hergestellt 
werden. Der Zeitaufwand für die Materialcharakterisierung spielte in diesem Fall 
eine untergeordnete Rolle. 
 
Das HTS-System, welches von der Firma polyMaterials AG in Zusammenarbeit mit 
Engel Austria und Bayer Technology Services entwickelt wurde, geht ebenfalls von 
konventionellen, marktgängigen Anlagen aus [SMB07, Ans09]. Allerdings wurde bei 
diesem Ansatz auf das CC verzichtet, die Rezepturänderung erfolgte in Stufen. Das 
System besteht aus: 
 
 zwei Plastifiziereinheiten, in denen die eingegebenen Komponenten (max. 8 
Komponenten) vorgemischt und einem Statikmischer zugeführt und in 
diesem homogenisiert werden, 
 einer klassischen, vollelektrischen Spritzgießmaschine zur Herstellung von 
Normprüfkörpern in einem Spritzgießwerkzeug; (bei dieser Vorgehensweise 
ist es auch möglich, direkt Produktionswerkzeuge einzusetzen, um die 
Materialentwicklung oder Materialanpassung an einem realen Bauteil 
durchzuführen). 
 
Abb. 4.7: HTS-System der polyMaterials AG [SMB07] 
 
Nach der Probenherstellung werden über ein Handlingsystem die so hergestellten 
Prüfkörper einem standardisierten Prüfautomat der Firma Zwick zugeführt und 
gemessen (siehe Abb. 4.7). 
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Wesentlich für dieses System ist die Integration der Hardware − 
Kunststoffverarbeitungsmaschine und Materialprüfeinrichtung − mit einer Software, 
welche die Versuchsplanung, die Datenablage sowie die Datenauswertung 
ermöglicht. Der polyMaterials AG gelang dies mit der Bayer Technology Services 
GmbH als Software-Kooperationspartner. Die polyMaterials AG berichtet, dass es 
mit diesem Systemaufbau möglich ist, ca. 200 bis 500 Kunststoffrezepturen in einer 
Woche zu untersuchen und somit die Rezepturentwicklungszeit um ca. eine 
Größenordnung zu verkürzen. 
 
Durch die Verwendung bekannter und standardisierter Apparaturen bietet das 
System der polyMaterials AG den Vorteil, dass die so ermittelten Ergebnisse 
problemlos mit Daten aus unterschiedlichen Datenbanken oder Datenblättern 
verglichen werden können. Allerdings ist fraglich, ob die Mischwirkung und damit 
die Compoundhomogenität der eingesetzten Plastifiziereinheiten, insbesondere des 
Statikmischers, vergleichbare Ergebnisse liefern wie klassische 
Compoundieraggregate. Die stufenweise Änderung der Rezeptur und der damit 
verbundene Zeitaufwand, bis sich eine stabile Rezeptur im Prozess eingestellt hat, 
kostet Zeit und Material.  
 
Ein weiteres Konzept zur Beschleunigung der Entwicklungszeiten von Compounds 
wird von der Firma Neuen Materialien Bayreuth GmbH angeboten [SMB07]. Die 
von Neuen Materialien Bayreuth GmbH eingesetzte Technologie basiert auf der 
IMC-Technik (Injection Moulding Compounder) der Firma KraussMaffei [SBZ05]. 
Das Konzept kombiniert einen Zweischneckenextruder als Plastifiziereinheit mit 
einer Spritzgießmaschine. Der kontinuierliche Aufbereitungsprozess des 
Zweischneckenextruders wird mit dem diskontinuierlichen Spritzgießprozess durch 
den Einsatz eines Schmelzezwischenspeichers realisiert. Durch diese 
Systemvariante ergeben sich verschiedene Vorteile für die Verarbeiter, sowohl bei 
der Materialentwicklung als auch in der Serienfertigung.  
 
Durch die Integration des Compoundierens in das Spritzgießkonzept erlangt der 
Spritzgießer eine deutlich größere Unabhängigkeit von seinem 
Compoundzulieferer. Gerade bei großem Materialbedarf in der Serie ergibt sich die 
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Möglichkeit auf kostengünstige Rohstoffe zurückzugreifen und das Compound im 
ICM-Compounder in Eigenregie in situ herzustellen. Auch einfache 
Rezepturänderungen können unabhängig vom jeweiligen Compoundhersteller 
vorgenommen werden. KrausMaffei berichtet, dass durch dieses Verfahren 
langfaserverstärkte Materialien besonders schonend hergestellt werden können. 
Auch die beim Spritzgießen bekannten Entmischungserscheinungen von Blends 
bei Fertigcompounds treten nicht auf. Die kleinste Ausführung − KM 200-1400 C2 − 
besteht aus einem 25 mm Zweischneckencompounder, die maximale Schließkraft 
der Spritzgießeinheit beträgt 2.000 kN. Demzufolge ist der Materialaufwand relativ 
hoch und das Verfahren zur Compoundentwicklung nur bedingt geeignet. Deshalb 
eignet sich dieses System eher zur Materialoptimierung im laufenden Prozess, als 
zu einem Screening großer Rezepturvariationen.  
 
4.3 On- und Inline-Messmethoden an Compoundiermaschinen 
 
Nicht nur in der Entwicklung, sondern auch in der Serienfertigung ist es 
unabdingbar, den Prozess kontinuierlich zu überwachen. Hierzu werden die 
unterschiedlichsten Sensoren eingesetzt. Für die Prozesskontrolle werden heute in 
den meisten Fällen lediglich klassische Methoden, wie z. B. Druck- und 
Temperaturmessungen an der Extruderdüse oder Prozessgrößen wie 
Schneckendrehzahl oder Temperaturen entlang der Prozesseinheit, verwendet. In 
den vergangen Jahren ist ein deutlicher Trend zu immer umfangreicheren 
Prozessüberwachungen zu erkennen. GE Global Research veröffentlichte 2002 
einen Bericht, in dem die Entwicklung eines „Intelligenten Extruder für die Polymer 
Compoundierung“ beschrieben wird. Im Rahmen dieses Projektes wurde versucht, 
aus den klassischen Messungen, wie z. B.: Drücke, Temperaturen, Drehmoment 
usw., während des Compoundierprozesses eine softwarebasierte Lösung zu 
entwickeln, bei der aus den klassischen Messungen über empirische und 
physikalische Modelle, die in die Software implementiert wurden, auf die 
Produkteigenschaften zu schließen [AMP02]. Eine kommerzielle Umsetzung der 
Software ist nicht bekannt. 
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In den vergangenen Jahren wurde immer deutlicher erkannt, dass die Erfassung 
der klassischen Messgrößen demnach alleine nicht ausreicht, um die 
Compoundeigenschaften nach dem Compoundierprozess zu garantieren. So 
arbeitet man an neuen Verfahren, um mittels Inline-Messungen eine bessere 
Prozessüberwachung zu realisieren. Hierbei  kommen verstärkt  spektroskopische 
Verfahren, Wellenstreuungsmessungen oder bildgebende In- oder Online-
Messmethoden zum Einsatz, die sich meist noch im Entwicklungsstadium befinden 
oder lediglich als Prototypen erhältlich sind. Dabei ist die Begriffsunterscheidung 
zwischen In- und Online Messmethodik in der Literatur nicht einheitlich. Im 
Folgenden werden Messmethodiken, die an der Schmelze und im Prozess 
durchgeführt werden als Inline-Messungen definiert; Messungen, welche am 
fertigen / erstarrten Extrudat durchgeführt werden, sind in der vorliegenden Arbeit 
als Online-Messmethoden umschrieben.  
 
Für die Überwachung von Extrudaten sind unterschiedliche Online-Messverfahren 
Stand der Technik. So sind z. B. diverse Messmethoden für die Online-Bestimmung 
einer Foliendicke oder der Transparenz einer Folie auf dem Markt [Neu06].  
 
Eine Übersicht über die unterschiedlichen Messmethoden und ihre Anwendung ist 
in Abb. 4.8 wiedergegeben. 
 
 
Abb. 4.8: Übersicht unterschiedlicher Online- und Inline-Messmethoden [ASL10] 
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Am DKI wurde während der letzten Dekade intensiv auf dem Gebiet der In- und 
Online-Messmethodiken gearbeitet. In Abb. 4.8 sind die Messmethodiken, die bis 
dato am DKI erprobt wurden und damit zur Verfügung stehen, „fett“ hervorgehoben. 
Die meisten dieser Messmethoden wurden auf die Verwendung als Inline-Messung, 
d. h. Messung unterschiedlicher Eigenschaften wie Dispergierung von Füllstoffen 
oder der Morphologie im Schmelzestadium, entwickelt und getestet. 
 
Es besteht auch die Möglichkeit, diese o. g. Messmethoden an einem Festkörper, 
z. B. einer Folie, anzuwenden. So kann z. B. mittels der UV/VIS Spektroskopie die 
Transparenz oder die Trübung einer Folie online ermittelt werden. 
Lichtstreumethoden, z. B. die Kleinwinkellichtstreuung, kann dazu verwendet 
werden, die sich einstellende Sphäroid-Struktur bei der Nukleierung z. B. von 
Polypropylenfolien zu untersuchen [NN09]. 
 
Für das CC sind, neben der schnellen Rezepturänderung durch die 
Gradientendosierung, unterschiedliche In- und Online-Messmethoden (HTS-
Messmethoden) unabdingbar. Nur hierdurch ist eine schnelle Struktur/Rezeptur -
Eigenschafts-Beziehung bei gleichzeitiger „Abdeckung“ großer Rezepturbereiche 
und bei vielen Prozessparametern erreichbar.  
 
 
4.4 Online-Kleinwinkellichtstreuung 
 
Im DKI wurde in den letzten Jahren die Kleinwinkellichtstreuung als Online-
Messmethode soweit entwickelt, dass sie heute als Online-Prüfung im Rahmen des 
CC/HTS eingesetzt werden kann, um hiermit Rückschlüsse auf die Morphologie in 
der Schmelze oder an den hergestellten Folien zu ermöglichen. Da die 
Kleinwinkellichtstreuung im Rahmen dieser Arbeit als Online-Messmethode 
eingesetzt wurde (vgl. Kap. 9), soll nachfolgend näher erläutert werden.   
 
Für die Beurteilung von Blends spielt die charakteristische Domänengröße eine 
entscheidende Rolle und korreliert in den meisten Fällen mit den mechanischen 
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und anderen Eigenschaften. Dabei sind die Größe und die Form der in einer Matrix 
eingebundenen Domäne für das Eigenschaftsprofil eines Blends von Bedeutung. In 
der Regel wird angestrebt, möglichst kleine und symmetrische Tröpfchenstrukturen 
zu erzielen, welche mit guten und isotropen Materialeigenschaften einhergehen. 
Liegen dagegen elongierte Domänenstrukturen vor, so ergibt sich aus der 
Morphologie für bestimmte Materialeigenschaften (z. B. Festigkeit oder Steifigkeit) 
eine Vorzugsrichtung. Ein solches anisotropes Materialverhalten ist in der Regel 
nicht erwünscht.  
 
Die charakteristischen Domänengrößen in solchen Blends liegen im Bereich von 
ca. 100 nm bis 1 µm und lassen sich mit der Methode der Kleinwinkellichtstreuung 
gut erfassen. Diese Methode kann sowohl in der Schmelze, als auch in dem festen 
Material, wie z. B. an einer Folie, angewandt werden. Somit bietet es sich an, diese 
Methodik auch als HTS-Methode für das CC einzusetzen und neben den 
mechanischen Eigenschaften (vgl. Kap. 6) auch die Blendmorphologie online zu 
erfassen. 
 
 
Abb. 4.9: Versuchsaufbau der Kleinwinkellichtstreuung 
 
Der Versuchsaufbau der Kleinwinkellichtstreuung, welcher im Rahmen dieser Arbeit 
für die Versuche in Kap. 9 Verwendung fand, ist in Abb. 4.9 dargestellt. Wie zu 
erkennen, ist ein Laser senkrecht zur Folienebene montiert. Beim Durchstrahlen 
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der Folie kommt es zur Lichtstreuung an den Phasendomänen, welche mit einer 
CCD-Kamera über ein optisches Linsensystem detektiert wird. Aus der 
Intensitätsverteilung der so detektierten Streubilder ist es möglich, Rückschlüsse 
auf die Domänengröße und -form der dispergierten Phase im Blend zu ziehen 
[NN02, NN08, NN11]. Der Zusammenhang von 2D-Streubildern und den dazu 
gehörigen Blendstrukturen ist in Tab. 4.1 an einem Beispiel wiedergegeben. 
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Tab. 4.1: 2D-Streubilder versus Blendstruktur von einem  
SAN-PMMA-Blend (3 % PMMA) [NN02] 
 
Die hier dargestellten Ergebnisse wurden im Rahmen eines am DKI bearbeiteten 
AiF-Projekts erzielt. Die Messungen fanden an einer Messdüse statt, welche direkt 
an einem Extruder angeflanscht war. Um die Koaleszenz- und Relaxationsprozesse 
des Blend bei isothermen Bedingungen (200°C) zu dokumentieren, wurde der 
Extruder zum Zeitpunkt Null abgeschaltet und die zeitlichen Veränderungen der 
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Morphologie beobachtet. Während der Extrusion, also im Scherfeld, lagen im 
Wesentlichen elongierte Phasendomänen im Schmelzekanal vor. An dem Streubild 
kann dies an den nach oben und unten herausragenden „Nadeln" erkannt werden. 
Wird der Extruder abgeschaltet, so entfällt auch das für die elongierten Strukturen 
verantwortliche Scherfeld in der Messdüse und es setzen Koaleszenz- und 
Relaxationmechanismen ein. Nach 10 min sind die „Nadeln" im Streubild etwas 
breiter und wirken etwas kürzer. Dies lässt darauf schließen, dass die zuvor lang 
gezogenen Fadendomänen zu relativ großen Ellipsen relaxieren. Nach 60 min 
weist das Streubild eine „schmetterlingsartige" Struktur auf. Dieses Streubild dürfte 
aus Koaleszenzvorgängen der elongierten Strukturen und aus dem 
Tröpfchenzerfall der elongierten „Fäden" in kleinere Kugeln („Perlenketten") 
resultieren. Mit zunehmender Zeit relaxieren die elongierten Domänen in Richtung 
isotrop verteilter kugelförmiger Tröpfchen. Allerdings sind nach 350 min immer noch 
elongierte Strukturen zu erkennen. 
 
Anhand dieser Versuche konnte nachgewiesen werden, dass anhand der 
Streubilder, zumindest für diese Materialen, die vorliegende Morphologie sehr gut 
abgeleitet werden kann.  
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5 Modifikation der CC-Anlage des Deutschen Kunststoff-
Instituts (DKI) 
Im Jahr 2004 begann das DKI in Zusammenarbeit mit dem Dutch Polymer Institute 
(DPI) mit dem Aufbau eines Systems für das CC und das HTS. Dabei wurde 
zunächst für die Compoundierung ein produktionsnaher Gleichlauf -
Zweischneckenextruder eingesetzt. Diese Compoundiermaschine kann wahlweise 
mit den Verfahrenseinheiten ZSK 32Mc (Schneckendurchmesser 32 mm) oder ZSK 
34Mv (Schneckendurchmesser 34 mm) der Firma Coperion ausgestattet werden 
(Abb. 5.1 rechts).  
 
 
Abb. 5.1: Zweischneckenextruder (ZSK 32Mc/34Mv, Coperion)  
und Flachfolienanlage (Dr. Colling GmbH) 
 
Am Extruderausgang war ein Schmelzestromteiler montiert, welcher es ermöglicht, 
den Schmelzestrom aus dem Extruder in bis zu drei unterschiedliche Teilströme zu 
unterteilen [BWW08]. 
 
So konnte: 
 
 ein Schmelzestrom einer klassischen Granulierstrecke mit Wasserbad und 
Granulator zugeführt werden,  
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 am zweiten Ausgang des Schmelzestromteilers z. B. eine Online-
Viskositätsmessung angeschlossen werden (wegen häufiger technischer 
Probleme der Online-Viskositätsmesseinrichtung blieb dieser Ausgang meist 
ungenutzt), 
 
 der dritte Schmelzestrom wird über ein Verbindungsrohr einer 
Schmelzepumpe zugeführt, welche den notwendigen Druck und einen 
konstanten Volumenstrom für das Breitschlitzwerkzeug bereitstellte. Von dort 
gelangte die so hergestellte Folie zur Flachfolienanlage (Abb. 5.1 links).  
 
Die so hergestellten Flachfolien dienten während des CC als 1-Dimensionale 
Library für die HTS-Messungen. Die Flachfolienanlage ist so konzipiert, dass 
zwischen den Kühlwalzen und der Folienaufwicklung eine Prüfstrecke von ca. 5 m 
zur Verfügung stand. Diese verlängerte Prüfstrecke ermöglichte es, mehrere 
Online-Prüfeinrichtungen einzubauen und parallel zu betreiben. Die Foliendicke 
kann über die Abzugsgeschwindigkeit sowie über die Spaltbreite des Kalenders 
und/oder der Breitschlitzdüse im Bereich von 0,05 mm bis ca. 1 mm variiert werden. 
Die Folienbreite beträgt ca. 300 mm. 
 
Der Vorteil dieser Versuchsanordnung war, dass durch den Schmelzenstromteiler 
gleichzeitig Granulat und eine Flachfolie hergestellt werden konnten. Die Anlage 
wurde mit bis zu fünf unterschiedlichen gravimetrischen Dosierwaagen mit Material 
versorgt. Durch eine entsprechende Software war es möglich die Dosierwaagen in 
Gradienten zu oder ab zudosieren, um so die 1-Dimensionalen Libraries zu 
erzeugen.  
 
In den vergangenen Jahren konnten mit diesem System mehre Projekte erfolgreich 
durchgeführt werden [RWW10, RWW08]. Allerdings stellte sich im Laufe der Zeit 
heraus, dass die ZSK 32Mc oder ZSK 34Mv, wegen ihres großen 
Materialdurchsatzes, für eine reine Materialentwicklung oder ein Materialscreening 
überdimensioniert waren.  
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Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde die Möglichkeit geschaffen, statt der 
ZSK 32Mc oder ZSK 34Mv, eine ZSK 18 Megalab als Compoundiermaschine für 
das CC zu verwenden. Der ZSK 18 (Schneckendurchmesser 18 mm – Coperion 
GmbH) ist eine klassische Technikumsmaschine, mit einem deutlich geringeren 
Durchsatz bei realistischen Compoundierbedingungen. Auf der anderen Seite weist 
diese Maschine die gleiche Flexibilität hinsichtlich der Verfahrenseinheit und der 
Schneckenkonfiguration, wie der ZSK 32Mc oder der ZSK 34Mv auf. Damit ist die 
ZSK 18 für die Aufgabenstellungen, welche mit dem CC bearbeitet werden sollen, 
die ideale Maschinengröße. 
 
 
 
Abb. 5.2: Schema der CC/HTS Anlage des DKI 
 
In Abb. 5.2 ist die für das CC und das HTS im Rahmen dieser Arbeit entwickelte 
Anlage schematisch wiedergegeben. Sie besteht aus: 
 
 dem Zweischneckenextruder (ZSK 18 Megalap),  
 bis zu 5 unterschiedlichen gravimetrischen Dosierwaagen mit der 
Möglichkeit zur Gradientendosierung, 
 dem Breitschlitzwerkzeug, 
 dem Kühlwalzenkalander, 
 der Flachfolienanlage, welche zur kontinuierlichen Herstellung der 
„Probekörper“ (Folie / als1-Dimensionale Library) dient,  
 der Prüfstrecke (siehe Kap. 6). 
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Bei diesem Versuchsaufbau wurde wegen der geringeren Durchsätze des 
Extruders auf eine Teilung der Schmelze verzichtet. Die Kunststoffschmelze wird 
direkt über einen Bypass der Schmelzepumpe und dann dem Breitschlitzwerkzeug 
zugeführt. Der Bypass dient zum einen zur Einstellung des Vordrucks vor der 
Schmelzepumpe. Zum anderen kann durch das Öffnen oder Schließen des 
Bypasses der Durchfluss im Breitschlitzwerkzeug in gewissem Umfang unabhängig 
vom Durchsatz im Extruder eingestellt werden. Dies ist von besonderem Interesse, 
wenn der Einfluss des Durchflusses im Extruder und im Breitschlitzwerkzeug 
getrennt betrachtet werden soll.  
 
Die zwischen Bypass und dem Breitschlitzwerkzeug montierte Schmelzepumpe 
garantiert durch das Einstellen einer vorgegebenen Pumpendrehzahl einen 
konstanten Durchsatz im Breitschlitzwerkzeug und entkoppelt die Pumpwirkungen 
im Extruder von der Folienherstellung; die Pumpwirkung des Extruders würde sich 
sonst in einer Dickenschwankung der Folie bemerkbar machen.  
 
Nach dem Breitschlitzwerkzeug gelangt die Folie über die Kühlwalzen in den 
Prüfbereich mit der Foliendicken-Messeinrichtung und von dort zum 
Folienaufwickler. Im Prüfbereich können unterschiedliche Online-Messmethoden 
eingebaut werden, um so direkt nach dem Compoundieren die sich einstellenden 
„neuen“ Eigenschaften das Compound zu ermitteln. 
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6 Entwicklung der mechanischen Online-Prüfungen 
Im Rahmen der Konzeptentwicklung für die mechanischen Online - Tests waren 
folgende Teilaufgaben zu lösen: 
 
 Auswahl der relevanten, das Compound ausreichend charakterisierenden, 
mechanischen Prüfungen, 
 Vorversuche um sicherzustellen, dass mit den modifizierten Tests 
reproduzierbare und mit den klassischen Versuchen vergleichbare 
Ergebnisse zu realisieren sind, 
 Spezifikation der Randbedingungen und konstruktive Umsetzung, 
 Bau und Integration des Prüfwerkzeugs in das vorhandene Basissystem 
(Extruder und Flachfolienanlage), 
 Konzeptvalidierung. 
 
6.1 Auswahl der Prüfverfahren 
 
In den vergangenen Jahren haben sich unterschiedliche Prüfmethoden für die 
Charakterisierung des mechanischen Verhaltens etabliert. Für die verschiedenen 
Prüfverfahren sind unterschiedlichste Probengeometrien erforderlich. So wurde 
z. B. für die Untersuchungen von Kunststoffproben unter hochdynamischen 
Zugbeanspruchungen ein spezieller Zugstab entwickelt, der sich deutlich von dem 
klassischen Zugstab unterscheidet [Bec09]. Da in dieser Arbeit Folien hergestellt 
und untersucht wurden, lag es nahe, sich zunächst an den Prüfnormen für Folien 
zu orientieren. In Tab. 6.1 sind die diversen Prüfnormen, welche für Folien gelten, 
aufgelistet.  
 
Betrachtet man die Eigenschaften, welche das mechanische Verhalten einer Folie 
oder Platte beschreiben, so lassen sich drei wesentliche mechanische Kenngrößen 
unterscheiden: 
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 Steifigkeitseigenschaft (Elastizitätsmodul), 
 Zähigkeitseigenschaft, 
(Schlagzähigkeit, Weiterreißwiderstand, Reißdehnung) 
 Festigkeitseigenschaft (Biegefestigkeit, Zugfestigkeit). 
 
Typ Eigenschaft Einheit Norm 
Allgemeine Kenndaten Dichte g/cm³  
 Flächengewicht/Flächenausbeute g/m²  
 Dicke mm  
Mechanische Eigenschaften Zugfestigkeit N/mm² DIN EN ISO 527 
 Reißdehnung % DIN 53455 
 Weiterreißwiderstand N/mm DIN 53363 
 Elastizitätsmodul N/mm² DIN 53457 
 Dehnfähigkeit % DIN EN ISO 527 
 Schlagzähigkeit kJ/m² DIN 53453 
 Biegefestigkeit N/mm² DIN 53262 
 Reibungszahl - DIN 53375 
 Durchstoßfestigkeit N DIN EN 14477 
 Durchstoßverhalten - DIN EN ISO 6603-1 
Thermische Eigenschaften Wärmebeständigkeit - DIN 53461 
 Kältebeständigkeit - DIN 53372 
Optische Eigenschaften Glanz % DIN 67530 
 Transparenz % EN 12150 
 Trübung % DIN 5036 
 Brechungsindex - DIN 53491 
Elektrische Eigenschaften Spezifischer Durchgangswiderstand Ωcm DIN 40634 
 Oberflächenwiderstand Ω DIN 53482 
 Durchschlagfestigkeit kV/cm DIN 40634 
 Dielektrizitätszahl - DIN 40634 
 Dielektrischer Verlustfaktor - DIN 40634 
 
Tab. 6.1: Prüfmethoden für Folien und Platten [DIN 98] 
 
Diese drei o. g. übergeordneten Eigenschaften, wie Steifigkeit, Zähigkeit und 
Festigkeit, können mittels Zugversuch nach DIN EN ISO 527 ermittelt werden, 
welcher im Bereich der Materialprüfung als Standardtest zur Charakterisierung der 
mechanischen Eigenschaften Anwendung findet. Um möglichst normgerechte 
Prüfungen auch online durchzuführen, lag es nahe, eine dem Zugversuch adäquate 
Prüfung an der Flachfolienanlage als Online-Versuch zu implementieren. 
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Eine weitere typische, das Werkstoffverhalten charakterisierende Prüfung für 
Kunststofffolien ist die Ermittlung des Weiterreißverhaltens. Eine 
geschädigte/eingeschnittene Folie kann typischerweise, je nach Werkstoff und 
Morphologie, mit sehr unterschiedlichem, meist deutlich geringerem Kraftaufwand 
weiter gerissen werden. Die Information aus dem Weiterreißversuch ist für die 
Folien- und Verpackungsindustrie von entscheidender Bedeutung. Bei 
entsprechend elastischen Folien, wenn die Bruchdehnung den Traversenweg im 
Zugversuch überschreitet, kann auf den Weiterreißversuch zurückgegriffen werden, 
um eine Aussage über die Dehnfähigkeit zu erhalten. Daher sollte dieser 
Werkstoffkennwert ebenfalls online ermittelt werden. 
 
Folien weisen, bedingt durch den Herstellungsprozess, unterschiedliche 
Eigenschaften in und travers zur Maschinenrichtung auf. Durch eine entsprechende 
Konzeption des Online-Zugversuchs und des Online-Weiterreißversuchs, sollte es 
möglich sein, auch die anisotropen Eigenschaften der Folie online zu ermitteln. 
 
Als dritter Online-Test  wurde der Durchstoßversuch ausgewählt. Dieser Versuch ist 
sowohl in der Folienindustrie als auch in anderen Industriezweigen ein häufig 
verwendeter Test; er ermöglicht Rückschlüsse über das Werkstoffverhalten bei 
zweidimensionalen Spannungszuständen. 
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6.2 Konzept der Online-Prüfanlage 
 
Gesamtaufbau: 
 
In Abb. 6.1 ist das Gesamtkonzept dargestellt. Sie zeigt, wie die mechanische 
Online-Prüfanlage in die Flachfolienanlage (Basissystem) integriert wurde.  
 
Die Schmelze wird, wie in Kap. 5 beschrieben, nach dem Compoundieren über ein 
Verbindungsrohr und einer Schmelzepumpe aus einem Breitschlitzwerkzeug 
ausgetragen. Die Weiterverarbeitung der Folie erfolgt dann über einen 
Kühlkalander. Da der kontinuierliche Folienherstellungsprozess nicht unterbrochen 
werden darf und für die Online-Prüfung die Folie still stehen soll, wurde die 
Flachfolienanlage mit einem Tänzerwalzensystem ausgestattet. Dadurch ist es 
möglich, die kontinuierlich hergestellte Folie für einen gewissen Zeitraum zu 
„speichern“, während an der stehenden Folie die mechanischen Online-Prüfungen 
durchgeführt werden. Das „Anhalten“ der Folie für den Prüfzeitraum ermöglicht die 
Prüfung durch ein stehendes Prüfwerkzeug und damit konstante Einspann- und 
Verformungsbedingungen während des Versuchs. Durch das Eigengewicht der 
Tänzerwalze ist immer eine konstante Vorspannung in der Folie gewährleistet. 
Nach erfolgter mechanischer Online-Prüfung wird die Folie im Prüfbereich mit 
erhöhter Geschwindigkeit über die Aufrolleinrichtung abgezogen, so dass sich der 
Puffer des Tänzerwalzensystems leert. Ist die Tänzerwalze wieder in ihrer 
Ausgangsposition, kann ein neuer Prüfzyklus beginnen.  
 
Um die Ergebnisse der mechanischen Online-Prüfungen auswerten zu können, ist 
eine kontinuierliche Dickenmessung der Folie unabdingbar. Daher wurde eine 
entsprechende Online-Foliendickenmessung direkt vor der mechanischen Online-
Prüfeinrichtung installiert. 
 
 
 
 
Entwicklung der mechanischen Online-Prüfungen  44 
 
Abb. 6.1: Konzept der mechanischen Online-Folienprüfung 
 
Die resultierende Zeit, die für eine Prüfung zur Verfügung steht, ist abhängig von 
der Abzugsgeschwindigkeit der Folie sowie der maximalen Folienlänge, welche in 
dem Tänzerwalzensystem gepuffert werden kann. Die maximale 
Abzugsgeschwindigkeit der Flachfolienanlage beträgt 10 m/min. Erfahrungsgemäß 
werden Abzugsgeschwindigkeiten von ca. 1 m/min bis 4 m/min eingestellt. Für die 
Auslegung des Tänzerwalzensystems wurde mit einer Prüfzeit von 1 min bis 2 min 
gerechnet. Dadurch errechnet sich eine maximal erforderliche Pufferlänge von 8 m, 
welche in dem implementierten Tänzerwalzensystem umgesetzt wurde.  
 
Online - Prüfungen: 
 
Das Konzept für den Online-Zugversuch, - ausgewählt wurde ein modifizierter Drei-
Punkt-Biegeversuch - sieht vor, in die Folie zwei parallele Schnitte einzubringen 
(Abb. 6.2 a). Die Folie muss dann in einem Werkzeug fixiert werden. Die Belastung 
erfolgt durch einen Stößel senkrecht zur Folie. Über eine Kraftmessung am Stößel 
und die Bestimmung des Stößelweges erhält man ein Kraft-Weg-Diagramm. Die 
Ergebnisse korrelieren mit den Werten aus dem klassischen Zugversuch (siehe 
Kap. 6.3). 
 
Die Überlegungen für die gewählte Versuchsanordnung des Online-Zugversuchs 
beruhen auf der Voraussetzung, dass die Foliendicke gegenüber den anderen 
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Abmessungen (Breite, Länge) um Größenordnungen kleiner ist. Wie bei der 
Berechnung von Membranen und Scheiben [GHW04] bekannt und im Bereich des 
Leichtbaus [Sch05] angewandt, wo großflächige gewölbte Strukturen mit geringen 
Wandstärken eingesetzt werden, kann unter dieser Voraussetzung mit einer reinen 
Zugbeanspruchung in der Probe gerechnet werden. Die Zugspannungen können 
demnach als konstant über dem Folienquerschnitt angesehen werden. Somit ist es 
zulässig, anstelle von einem Drei-Punkt-Biegeversuch im vorliegenden Fall von 
einem Online-Zugversuch zu sprechen.  
 
Der Weiterreißversuch unterscheidet sich vom Zugversuch durch das Einbringen 
von Kerben in die Proben. Dies bedeutet für den Online-Weiterreißversuch, dass 
die gleiche Basisanordnung wie für den Online-Zugversuch verwendet werden 
kann. Zusätzlich müssen allerdings Schneiden für die Kerbung der Folie 
vorgesehen werden. Das Konzept für den Online-Weiterreißversuch ist in  
Abb. 6.2 b dargestellt. 
 
Das Konzept des Online-Durchstoßversuchs entspricht in der 
Versuchsdurchführung dem klassischen Durchstoßversuch (siehe DIN EN 6603-1). 
Die Folie wird von einem kreisförmigen Niederhalter in einem Werkzeug 
geklemmt/fixiert und senkrecht zur Folienebene belastet. Das Prinzip des Online-
Durchstoßversuches ist in Abb. 6.2 c wiedergegeben.  
 
 
Abb. 6.2: Konzept Online-Versuche 
a) Online-Zugversuch b) Online-Weiterreißversuch c) Online-Durchstoßversuch 
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6.3 Konzeptvalidierung 
 
Um die Konzepte für die mechanischen Online-Prüfungen zu validieren, wurden in 
der Konzeptfindungsphase Vorversuche durchgeführt. Für die Validierung wurde 
der Zugversuch nach DIN EN ISO 527 herangezogen. Die hierfür erforderlichen 
Folien/Prüfkörper wurden in der vorhandenen Basisanlage hergestellt. 
Anschließend wurden Proben entnommen/ausgestanzt. Ziel der Vorversuche war 
es, die Vergleichbarkeit von Kennwerten aus dem neu konzipierten Online-
Zugversuch und dem klassischen Zugversuch zu prüfen.  
 
Für die Vorversuche in einer Zugprüfmaschine musste zunächst eine der geplanten 
Online-Prüfung adäquate Prüfvorrichtung mit einer entsprechenden Einspannung 
für die Folien konstruiert und gefertigt werden (siehe Abb. 6.3). Die Verformung 
erfolgte senkrecht zur Folie durch einen Stößel, welcher an der Traverse der 
Zugprüfmaschine angebracht war. Die Traversengeschwindigkeit betrug 1 mm/min, 
der maximale Stempelweg 70 mm. Der Stößelweg von 70 mm resultiert dabei aus 
der zu erwartenden Dehnung und der für die Versuche zur Verfügung 
stehenden/geplanten Versuchsdauer von ca. 2 min. Die freie Einspannlänge betrug 
100 mm und die Probenbreite 15 mm. 
 
 
Abb. 6.3: Versuchsaufbau der Vorversuche 
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Bei der Nachstellung des Online-Zugversuches wurden die resultierende Kraft am 
Stößel und der Stößelweg gemessen und so der Kraft-Weg-Verlauf bestimmt. Bei 
den zum Vergleich durchgeführten klassischen Zugversuchen wurden die 
Spannungs -Dehnungs - Kurven und die Kennwerte wie E-Modul und Zugfestigkeit 
gemessen. Die Traversengeschwindigkeit betrug ebenfalls 1 mm/min. 
 
Als Versuchsmaterialien wurden ein Polypropylen (Dow Polypropylen Resine), ein 
Polyolefinelastomer (POE) der Firma Dow vom Typ Affinity und Talkum der Firma 
Luzenac verwendet. Die Polymerenwerkstoffe dieser Versuchsreihe werden in 
Kapitel 9 „Schlagzähmodifizierung von Polypropylen mit Polyolefinelastomeren 
(POE)“ näher thematisiert. Es wurden unterschiedliche Folien mit unterschiedlichen 
Mischungsverhältnissen hergestellt und hieraus Probekörper für die 
Voruntersuchungen ausgestanzt. Die Entnahme der Probenkörper erfolgte zum 
einen in Fertigungsrichtung (MD) und senkrecht/travers (TD) hierzu. Die für die 
Versuche hergestellten Rezepturen und die Probeentnahmerichtung sind in 
Tab. 6.2 wiedergegeben. 
 
No. PP [w%] Talkum [w%] POE (w%) Richtung 
1 100 - - MD, TD 
2 90 10 - MD, TD 
3 60 - 40 MD, TD 
4 40 - 60 MD, TD 
 
Tab. 6.2: Folienrezepturen für Vorversuche 
 
In Abb. 6.4 sind die Kraft-Weg-Verläufe für unterschiedliche Rezepturen ermittelt, 
mit der Prüfeinrichtung zur Simulation der Online-Zugversuche wiedergegeben. In 
den Kraft-Weg-Verläufen ist der Einfluss der Rezeptur deutlich zu erkennen. 
Allerdings sind diese Kurvenverläufe schwer zu interpretieren. Durch die gewählte 
Versuchsanordnung zeigen die Kurven einen „ungewohnten“ Verlauf. Z. B. ist 
unklar, bei welchem Stößelweg oder bei welcher Stößelkraft eine hohe plastische 
Verformung zu beobachten ist. Um die Ergebnisse besser interpretieren zu können 
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und um einen Vergleich mit dem klassischen Zugversuch zu ermöglichen, müssen 
die Kraft-Weg-Kurven in ein Spannungs-Dehnungs-Diagramm umgerechnet 
werden.  
 
 
Abb. 6.4: Kraft-Weg-Diagramm unterschiedlicher Rezepturen,  
gemessen mittels simulierter Online-Zugprüfeinrichtung 
 
Unter der Annahme, dass bei dem vorliegenden Verformungszustand im 
Wesentlichen nur Zugspannungen - analog der Membrantheorie - auftreten, erfolgt 
die Berechnung der Dehnung aus geometrischen Beziehungen des 
Versuchsaufbaus und des Stößelweges (siehe Abb. 6.5 und Gl: 6.1).  
 
 
Abb. 6.5: Mechanisches Modell für die Umrechnung des Kraft-Weg-Verlaufes 
in Spannungs- und Dehnungswerte 
 
Bekanntlich ist die Dehnung als Quotient der Längenänderung und der 
Ausgangslänge definiert. Aus dem Stößelweg und den sich hieraus ergebenden 
Winkelbeziehungen während der Verformung kann die Längenänderung der Folie 
wie folgt (Gl. 6.1) berechnet werden:  
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Die Folienspannung ergibt sich aus den Beziehungen in den Gl. 6.2 und 6.3 
(vgl. Abb. 6.5).  
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In Abb. 6.6 sind die aus den Kraft-Weg-Diagrammen (Abb. 6.4) errechneten 
Spannungs-Dehnungs-Verläufe für unterschiedliche Rezepturen in blau dargestellt. 
Die rot wiedergegebenen Spannungs-Dehnungs-Verläufe wurden mittels 
klassischen Zugversuchen an Folienstreifen ermittelt. Es ist zu erkennen, dass die 
unterschiedlichen Prüfmethoden, also der klassische Zugversuch und die Methode 
des „Online-Zugversuchs", eine gute Übereinstimmung aufweisen. Die beste 
Übereinstimmung liegt in den Bereichen geringer Dehnungen (< 10 % Dehnung). In 
diesem Bereich sind die Spannungs-Dehnungs-Verläufe des Zugversuchs und des 
simulierten Online-Zugversuchs praktisch deckungsgleich. Diese Beobachtung wird 
durch die Korrelation der Steifigkeiten - siehe Abb. 6.7 - bestätigt. 
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Abb. 6.6: Vergleich „Online-Zugversuch“ vs. Zugversuch (MD) 
 
In Abb. 6.7 sind die ermittelten Steifigkeiten aus den beiden o. g. Vorversuchen 
gegenübergestellt. Die Steifigkeiten wurden als Modul zwischen 0,05 % und 0,25 % 
Dehnung (Elastizitätsmodul) ermittelt. Die hier ermittelten Steifigkeiten entsprechen 
somit einem Elastizitätsmodul. Für die Auswertung wurden die Versuche in und 
travers zur Fertigungsrichtung (siehe Tab. 6.2) herangezogen. Es ist zu erkennen, 
dass eine sehr gute Korrelation zwischen klassischem Zugversuch und den 
simulierten Online-Versuchen besteht. 
 
 
Abb. 6.7: Korrelation der Steifigkeit ermittelt mit der Methode des „Online-Zugversuchs“ und 
des klassischen Zugversuchs 
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6.4 Hardware zur Online-Prüfung 
 
In Abb. 6.8 ist das Werkzeug für die mechanischen Online-Tests zu erkennen. Das 
Werkzeug besteht aus einem Säulengestell, welches auf die Flachfolienanlage 
montiert wird.  
 
Das Säulengestell / die Testeinrichtung besteht aus: 
 
 der beweglichen Werkzeugplatte, auf welche drei Online-Testeinheiten 
befestigt werden können, 
 der Gegenplatte, 
 dem Werkzeugunterteil.  
 
Für die Schließbewegung des Werkzeugs sind zwei am Werkzeugunterteil 
angeschraubte Pneumatikzylinder verantwortlich, welche die Kraft aufbringen, um 
die Folie im Werkzeug einzuspannen/zu fixieren und gleichzeitig zu schneiden.  
 
Auf der Gegenplatte sind drei Linearmotoren befestigt, an denen die Stößel mit den 
Kraftsensoren montiert sind. Durch das Verfahren der Stößel in das Werkzeug wird 
die Verformung der Folie realisiert. Für die Auswahl der Lineareinheiten galt es, ein 
Optimum aus Geschwindigkeitsbereich, Hublänge und Hubkraft zu finden, um 
möglichst alle drei Prüfungen zur Erreichung einer höchstmöglichen Flexibilität mit 
baugleichen Lineareinheiten zu betreiben. Die ausgewählten Lineareinheiten 
können 100 mm Weg mit Geschwindigkeiten zwischen 0,6 mm/min und  
3000 mm/min realisieren. Mit diesen Hubgeschwindigkeiten lässt sich das 
Spektrum [1 mm/min bis 500 mm/min] der Verformungsgeschwindigkeiten des 
klassischen Zugversuchs sowie des Weiterreißversuchs abdecken [DIN EN ISO 
527-1, DIN 53363]. Die Geschwindigkeiten bei einem Fallbolzen- bzw. 
Durchstoßversuch (1 m Fallhöhe) können allerdings nicht erreicht werden. In der  
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Folienindustrie wird für die Bestimmung der Durchstoßfestigkeit auch der 
Durchstoßversuch nach DIN EN 14477 angewendet. Die maximale 
Verformungsgeschwindigkeit bei dieser Prüfung beträgt 100 mm/min und liegt somit 
in dem zu realisierenden Geschwindigkeitsbereich.  
 
 
Abb. 6.8: Werkzeug für die mechanische Online-Prüfung 
 
Auf die Werkzeugplatte können drei Prüfeinheiten montiert werden, z. B.: 
 
 für den Online-Zugversuch, wahlweise in und travers zur 
Folienabzugsrichtung, 
 den Online-Weiterreißversuch, wahlweise in und travers zur 
Folienabzugsrichtung, 
 sowie für den Online-Durchstoßversuch.  
 
Dadurch ist gewährleistet, dass jeweils drei Prüfungen zeitgleich durchgeführt 
werden können. Die Prüfeinheiten des Online-Zugversuchs und des Online-
Weiterreißversuchs sind so konzipiert, dass sie untereinander austauschbar sind. 
 
Die Prüfeinheiten des Online-Zugversuchs und des Online-Weiterreißversuchs 
bestehen aus einem Niederhalter, den Schneiden für die Probengeometrie und aus 
Druckfedern. Letztere sind unter dem Niederhalter angebracht, um eine definierte 
Einspannung der Folie sicherzustellen (siehe Abb. 6.9 und Abb. 6.10).  
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Der Online-Durchstoßversuch ist nur mit einem Niederhalter bestückt, da für den 
Durchstoßversuch keine Schnitte erforderlich sind. Beim Schließen des Werkzeugs 
wird zuerst die Folie durch die Niederhalter im Werkzeug geklemmt. Die 
Klemmkraft wird durch Federn (in Summe neun Federn, drei pro Einheit) unter den 
Niederhaltern definiert. Bei den Federn handelt es sich um „übliche“ 
Schraubenfedern. 
 
Im nächsten Schritt werden die Niederhalter nach unten geschoben, so dass die 
Schneiden, welche auf der Werkzeugplatte fest montiert sind, die Folie 
durchtrennen (Abb. 6.9). Die Federkraft der Niederhalter muss zum einen so 
bemessen sein, dass die Folie während der Verformung durch die Stößel im 
Werkzeug nicht nachrutscht; zum anderen wirken die Niederhalterkräfte gegen die 
Schneidkräfte, so dass eine zu große Niederhalterkraft verhindert, dass die Folie 
durchschnitten wird. Bei ersten Versuchen mit dem Werkzeug hat sich gezeigt, 
dass Federn mit einer Federkonstante von 100 N/mm bei einer Vorspannung von 
1 mm und einem Federweg von 3,5 mm hinsichtlich des Schneidens der Folie und 
der Fixierung ein optimales Ergebnis liefern. Diese Einstellung hat sich für alle 
Versuche bewährt, die im Rahmen dieser Arbeit durchgeführt wurden. 
 
 
Abb. 6.9: Prinzip des Schneidvorgangs 
 
Die Pneumatikzylinder können eine Schließkraft von ca. 28 kN bei einem Luftdruck 
von ca. 12 bar erbringen. Um den Eingangsdruck von 12 bar zu erreichen, wurde 
vor den Pneumatikzylindern ein Druckverstärker installiert.  
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Das Schneiden der Folie erfolgt durch das Prinzip des Spaltens. Dabei werden die 
Schneidmesser durch die Folie gestoßen, bis sie an einer Gegenplatte auftreffen. 
Als Gegenplatte hat sich während der ersten Schneidversuche gehärteter Stahl 
bewährt. Alle anderen untersuchten Materialien, wie POM, Holz und Gummi, liefern 
deutlich schlechtere Schneidergebnisse. Zudem wurden auch Versuche mit einem 
Schneidspalt in der Gegenplatte durchgeführt. Hierdurch hätten die Schneidkräfte 
deutlich reduziert werden können, und die Schneiden würden weniger stark 
beansprucht. Die Vorversuche zeigten, dass besonders weiche Folientypen sich 
beim Schneidvorgang in den Schneidspalt ziehen und sich so nicht schneiden 
lassen. Da mit dieser Versuchsanordnung alle Folientypen uneingeschränkt geprüft 
werden sollten, wurde daher das oben genannte Prinzip des Spaltens realisiert. Die 
Befürchtung, dass die Schneiden sich frühzeitig abnutzen, konnte im Rahmen 
dieser Arbeit nicht bestätigt werden. 
 
Die Einsätze für den Online-Zugversuch und den Online-Weiterreißversuch sind 
kreisrund ausgeführt, so dass sie sich im Werkzeug um 90° drehen lassen  
(Abb. 6.10). Dadurch lassen sich Versuche in oder travers zur Fertigungsrichtung 
durchführen. Die Probenlänge des Online-Zugversuchs und des Online-
Weiterreißversuchs betrugen für die im Rahmen dieser Arbeit durchgeführten 
Versuche 75 mm.  
 
 
Abb. 6.10: Online-Prüfeinsatz für den Zugversuch und/oder den Weiterreißversuch 
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Durch den maximalen Stößelweg von 100 mm ergibt sich für den Online-
Zugversuch somit eine maximal erreichbare Dehnung von ca. 180 %. Durch 
Verringerung der Einspannlänge kann die erreichbare Dehnung, falls erforderlich, 
erhöht werden. Der Online-Weiterreißversuch ist mit vier Kerbmessern ausgerüstet, 
welche in die Proben zusätzlich 5 mm tiefe Schnitte (Kerben) einbringen, vgl.  
Abb. 6.2. Die Kerbmesser lassen sich abnehmen, so dass der Online-
Weiterreißversuch zu einem Online-Zugversuch umgebaut werden kann. Dadurch 
können z. B. ein Zugversuch in und travers zur Fertigungsrichtung parallel online 
realisiert werden. 
 
Die Online-Prüfeinheit für den Durchstoßversuch besteht aus einem kreisrunden 
Niederhalter mit einem Durchmesser von 120 mm. Der Niederhalter ist mit einer 
Bohrung von 50 mm versehen, welche die Geometrie des Probekörpers definiert. 
 
Die Verformung der Folie in allen drei Prüfstationen wird durch Stößel aufgebracht, 
welche an den Lineareinheiten angebracht sind (Abb. 6.11). Die Verformungskraft 
wird durch Kraftsensoren an den Stößel bestimmt. Für den Online-Zugversuch und 
den Online-Weiterreißversuch werden Stößel mit einer Breite von 19 mm und einer 
Dicke von 20 mm, die an der Folienprobe zugewandten Seite einen Radius von 
10 mm aufweisen, eingesetzt. Der Stößel für den Online-Durchstoßversuch ist mit 
einem Durchmesser von 15 mm und einer kugelförmig ausgebildeten „Spitze“ mit 
einem Radius von 7,5 mm ausgeführt. 
 
 
Abb. 6.11: Stößel für die Online-Tests 
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6.5 Steuerungs- und Auswertungssoftware 
 
Parallel zur Entwicklung der mechanischen Komponenten für die Online-Prüfung 
wurde die steuerungs- und prozesstechnisch erforderliche Hard- und Software 
erstellt. Dabei musste einerseits die Hardware installiert und andererseits die 
Prozesssteuerung und Datenerfassung in einer Software umgesetzt werden. 
 
Die zur Steuerung und Überwachung der Anlage erforderliche Hardware besteht 
aus einem Host-PC sowie einem PXI-System mit Realtime-Controller von National 
Instruments. Mit diesem erfolgt die Erfassung der analogen Messwerte, der 
digitalen Ein- bzw. Ausgänge, der Extruderdaten über Profibus, sowie die 
Ansteuerung der Motoren über CANopen (Abb. 6.12). Mit diesem Aufbau wird ein 
deterministisches Verhalten des Systems gewährleistet. Die Lineareinheiten 
bestehen aus einem Linearzylinder mit einem über ein Getriebe angekoppelten 
Servomotor und Sinus-Cosinusgeber. Die Ansteuerung erfolgt dabei über drei 
voneinander unabhängige Frequenzumrichter. 
 
 
Abb. 6.12: Datenerfassung und Prozesssteuerung 
 
Die Software setzt sich aus einem Hostprogramm und einem Echtzeitprogrammteil 
zusammen. Die Kommunikation zwischen den Programmteilen erfolgt mittels 
TCP/IP. Während das Hostprogramm zur grafischen Darstellung der Messwerte 
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und zur Eingabe der Versuchsparameter, wie der Verfahrgeschwindigkeit, des 
Stößelweges und der Startposition dient (Abb. 6.13), übernimmt das 
Echtzeitprogramm die Steuerung und Überwachung des Systems sowie die 
Datenspeicherung. Sämtliche Programmteile wurden mit LabVIEW bzw.  
LabVIEW-RT entwickelt und basieren auf dem Konzept der Zustandsmaschine. 
 
 
Abb. 6.13: Grafische Oberfläche des Hostprogramms 
 
Um bei Abtastraten bis zu einem Kilohertz eine direkte Speicherung der Messwerte 
auf der Festplatte des PXI-Controllers zu ermöglichen, wurde als Datenformat das 
TDMS-Format gewählt. Dabei werden die Messdaten sowohl kontinuierlich, wie die 
Foliendicke, die Extruderdaten sowie die Daten der Dosierwaagen, als auch 
diskontinuierlich, wie die Kraftwerte und Motordaten, in die Messdatei 
„geschrieben“. Bei jedem Prüfzyklus werden so in der TDMS-Datei drei Gruppen 
mit jeweils vier Messkanälen erstellt. D. h. es entsteht lediglich eine Datei, die aus 3 
(Anzahl der Versuchsstationen) mal n (Anzahl der Versuchsdurchläufe) Gruppen 
mit jeweils 4 Messkanälen (Zeit, Weg, Kraft, Geschwindigkeit) besteht (siehe  
Abb. 6.14, Datenstruktur). In einer weiteren Gruppe werden in 100 Kanälen die 
Daten des Extruders (ZSK 32), der Folienabzugsanlage und der Foliendicke 
gespeichert. Das Auslesen der Extruder-Daten ist nur bei der ZSK 32Mc oder  
ZSK 34Mv möglich. Die ZSK 18 Megalab hat keine Schnittstelle für einen 
Datenaustausch vorgesehen.  
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Abb. 6.14: Datenfluss, Datenstruktur und Auswertung 
 
Während der Online-Versuche werden nur die eigentlichen Messdaten erfasst, die 
Auswertung und Bestimmung der einzelnen Kennwerte, wie z. B. Steifigkeiten, 
Dehnungen und maximalen Kräfte, erfolgt in einem nachgeschalteten Schritt  
(Abb. 6.14). Für eine Auswertung und Korrelation der Online-Versuche zu der 
Folienrezeptur muss auch die versuchsspezifische Verweilzeit und das 
Verweilzeitspektrum berücksichtigt werden – siehe Kap. 8.  
 
Die Auswertung der drei Online-Prüfungen erfolgt mittels der im Rahmen diese 
Arbeit entwickelten Auswerteroutine (auf Basis von Matlab). Diese bestimmt aus 
den einzelnen Weg-Kraft-Verläufen Kennwerte, die dann für die Analyse 
herangezogen werden.  
 
In Abb. 6.15 sind exemplarisch Kraft-Weg-Verläufe der drei unterschiedlichen  
Online-Prüfungen dargestellt. Bei dem Durchstoßversuch und dem 
Weiterreißversuch werden die Kraft und der Weg am Versagenspunkt bestimmt 
und gespeichert. Zudem wird die Arbeit, welche für ein Durchstoßen bzw. Zerreißen 
der Folie aufgewendet wird, ermittelt (Abb. 6.15 a und Abb. 6.15 b). 
 
 
 
Entwicklung der mechanischen Online-Prüfungen  59 
 
Abb. 6.15: Auswertung der Online-Versuche und Kennwertbestimmung 
 
Für die Auswertung des Online-Zugversuchs werden bekannte Kennwerte aus dem 
klassischen Zugversuch, wie z. B. Streckgrenze, Streckdehnung und Steifigkeit, 
herangezogen. Hierzu wird der gemessene Kraft-Weg-Verlauf des Online-
Zugversuches (Abb. 6.15 c) in einen klassischen Zugversuch (Abb. 6.15 d) 
umgerechnet (siehe Kap. 6.3). Die ermittelten Kennwerte können dann als Funktion 
der Folienrezeptur und der Prozessparameter ausgewertet werden.  
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7 Systemvalidierung der mechanischen Online-Prüfungen 
 
Die Konzeptüberprüfung hat gezeigt, dass der simulierte Online-Zugversuch mit 
dem klassischen Zugversuch korreliert. Nachdem das Gesamtsystem, d. h. der 
Extruder, die Flachfolienanlage, das Tänzerwalzensystem und das Werkzeug für 
die mechanischen Online-Tests fertig gestellt waren, war in einem nächsten Schritt 
zu prüfen, inwieweit die mit der neuen integrierten Online-Prüfeinrichtung 
ermittelten Eigenschaften mit denen mittels klassischer Prüfmethoden gemessenen 
korrelieren. 
 
7.1  Versuchsdurchführung 
 
Das Versuchsprogramm zur Ermittlung der Korrelation zwischen den Online- und 
Offline-Tests ist Tab. 7.1 zu entnehmen. Wie schon bei den vorangegangen 
Versuchen – Kap.: 6.3 – wurden unterschiedliche Folien aus Polypropylen (PP -
Dow C705-44NAHP), Polyolefinelastomer (POE - Dow Affinity) sowie aus Talkum 
(Lutenac) hergestellt. Die jeweils gewünschten Rezepturen wurden an dem 
Extruder eingestellt und für einen Zeitraum von ca. 30 min konstant gehalten, so 
dass mindestens 20 Online - Prüfzyklen durchgeführt werden konnten. Im 
Anschluss erfolgte eine neue Rezeptureinstellung. Nach Erreichen des stationären 
Zustandes erfolgten die Messungen, an die sich die nächste Testreihe anschloss.  
 
Für die 1. Versuchsreihe kamen die Testeinrichtungen des Online-
Durchstoßversuchs, des Online-Weiterreißversuchs (MD) und des Online-
Zugversuchs (MD) zur Anwendung. Im Anschluss wurden die Kerbmesser für den 
Online - Weiterreißversuch entfernt und die Prüfeinheit um 90° gedreht eingebaut, 
so dass bei der 2. und 3. Versuchsreihe Versuche mit einem Online-
Durchstoßversuch und einem Online-Zugversuch in und travers zur 
Maschinenrichtung durchgeführt werden konnten.  
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Während der 1. Versuchsreihe wurden parallel zu der Folienherstellung auch 
Granulat an den einzelnen Versuchspunkten abgegriffen, um daraus im Anschluss 
Probestäbe im Spritzgussverfahren für Offline-Zugversuche herzustellen.  
 
Die Versuchsreihen wurden mit der ZSK 32 als Compoundiermaschine 
durchgeführt, da es nur bei dieser Versuchsanordnung möglich ist Granulat und 
Flachfolien parallel zu fertigen (siehe Kap. 3.3). Der Versuchsaufbau und die 
Versuchseinstellungen sind in Anhang (A2) wiedergegeben. 
 
Da beim Online-Durchstoßversuch der Versuchsaufbau, die Versuchsgeometrie 
und die Versuchsdurchführung mit dem klassischen Durchstoßversuch 
übereinstimmen, stellte sich in diesem Fall die Frage nach einer 
Korrelationsüberprüfung nicht.  
 
 
Tab. 7.1: Versuchsplan zur Korrelation von Online- versus Offline-Tests 
 
Die Stößelgeschwindigkeit betrug bei den Online-Zugversuchen 120 mm/min, der 
maximale Stößelweg 80 mm. Beim Online-Weiterreißversuch betrug die 
Stößelgeschwindigkeit 60 mm/min bei einem maximalen Stößelweg von 40 mm.  
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Aus den Folienbahnen wurden für die Offline-Versuche zu jedem Versuchspunkt 
Proben entnommen und jeweils fünf Offline-Zugversuche und Offline-
Weiterreißversuche durchgeführt.  
 
Um zu prüfen, inwieweit die an den Folien bestimmten Kennwerte im On- und 
Offline-Verfahren mit den Kennwerten, welche an gespritzten Schulterstäben im 
klassischen Zugversuch bestimmt wurden, korrelieren, wurden zu jedem 
Versuchspunkt der 1. Versuchsreihe aus dem entnommenen Granulat Zugstäbe 
hergestellt und ebenfalls an 5 Proben die Kennwerte ermittelt.  
 
Bei den Offline-Zugversuchen an den Folien sowie an den Zugstäben erfolgten die 
Bestimmung der Steifigkeiten mit einer Traversengeschwindigkeit von 0,5 mm/min. 
Nach der Bestimmung der Steifigkeit, d. h. nach ca. 0,25 % Dehnung, wurde die 
Prüfgeschwindigkeit auf 50 mm/min erhöht. Die Offline-Weiterreißversuche sind mit 
einer konstanten Prüfgeschwindigkeit von 25 mm/min durchgeführt worden. 
 
7.2 Ergebnis der Korrelationsversuche 
7.2.1 Zugversuche 
 
Zur Überprüfung der These bezüglich einer Korrelation der klassisch ermittelten 
Eigenschaften mit den online gemessenen Werten wurden nachstehende 
Versuchsergebnisse mit denen im Online-Zugversuch ermittelten verglichen:  
 
 aus der Folie geschnittene Folienstreifen in einer Zugprüfmaschine 
gemessen (Offline-Zugversuch), 
 
 aus Granulat gespritzte Schulterstäbe in einer Zugprüfmaschine geprüft 
(Offline-Zugversuch an Schulterstäben). 
 
In Abb. 7.1 bis Abb. 7.3 sind die Ergebnisse der Korrelationsversuche der Online- 
mit den Offline-Zugversuchen gegeneinander aufgetragen. 
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Ausgewertet wurden: 
 
 die Steifigkeit (Elastizitätsmodul) – Abb. 7.1,  
 die Streckdehnung – Abb. 7.2,  
 die Streckspannung – Abb. 7.3. 
 
Für die Korrelationsbetrachtungen sind alle Ergebnisse aus den durchgeführten 
Zugversuchen in jeweils einem Diagramm je Eigenschaft zusammen dargestellt. 
Dies gilt sowohl für die Zugversuche in Fertigungsrichtung der drei Versuchsreihen, 
(Tab. 7.1) als auch für die Zugversuche travers hierzu aus den Versuchsreihen 
zwei und drei. Alle Versuche wurden unter gleichen Prozessbedingungen 
durchgeführt, jedoch zu unterschiedlichen Zeitpunkten.  
 
In Abb. 7.1 sind die im Online- und im Offline-Zugversuch ermittelte Steifigkeit 
gegeneinander aufgetragen. Es ist zu erkennen, dass beide Prüfmethoden gut 
korrelieren (Bestimmtheitsmaß R2=0,86).  
 
 
Abb. 7.1: Korrelation der Steifigkeit vom Online- versus Offline-Zugversuch 
 
Die mit zunehmender Steifigkeit zu beobachtende Abweichung von der 
Winkelhalbierenden könnte zumindest teilweise auf die größeren 
Verformungsgeschwindigkeiten des Online-Zugversuchs zurückgeführt werden. Bei 
geringeren Steifigkeiten wird dieser Effekt durch die höhere Nachgiebigkeit infolge 
des hohen POE-Anteil kompensiert. Wichtig ist in diesem Zusammenhang, dass 
R
2
 = 0,86
0
500
1000
1500
2000
2500
3000
0 500 1000 1500 2000 2500 3000
Offline-Steifigkeit [MPa]
O
n
li
n
e
-S
te
if
ig
k
e
it
 [
M
P
a
]
 
 
Systemvalidierung der mechanischen Online-Prüfungen  64 
dieser Effekt kontinuierlich fortschreitet, so dass bei Reihenuntersuchungen – CC – 
eine systembedingte Fehlinterpretation auszuschließen ist, da es sich hierbei um 
einen Screening-Versuch handelt. 
 
Auch bei der Auswertung der Ergebnisse hinsichtlich der Streckdehnung ergibt sich 
eine gute Korrelation, mit einem Bestimmtheitsmaß von R2 = 0,81. Dieser geringere 
Wert kann auf die relativ große Streuung der Streckdehnungen, wie sie durchaus 
charakteristisch für diese Eigenschaft ist, zurückgeführt werden. Es ist dabei 
bemerkenswert, dass die offline ermittelten Streckdehnungen zum Teil deutlich 
größere Streuungen aufweisen, verglichen mit den online ermittelten Werten. Zu 
erkennen ist auch eine leichte Verschiebung zu größeren Streckdehnungen bei den 
Offline-Zugversuchen, also eine parallele Verschiebung der Korrelationsgeraden 
zur Winkelhalbierenden. Da zwischen der Herstellung der Folie und den Offline-
Versuchen systembedingt eine gewisse Zeit verstrich, kann dies vermutlich auf eine 
Nachkristallisation zurückgeführt werden.  
 
 
Abb. 7.2: Korrelation der Streckdehnung vom Online- versus Offline-Zugversuch 
 
Der Vergleich der gemessenen Streckspannungen – Abb. 7.3 – zeigt eine sehr gute 
Korrelation zwischen Online- und Offline-Versuchen, was sich in dem 
Bestimmtheitsmaß von R2 = 0,91 widerspiegelt.  
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Der klassische Zugversuch an spritzgegossenen Probestäben gilt bei der 
altbewährten Vorgehensweise als der Standardversuch zur Bestimmung der 
mechanischen Eigenschaften. Aus diesem Grund ist es von besonderem Interesse, 
 
 
Abb. 7.3: Korrelation der Streckspannung vom Online- versus Offline-Zugversuch  
 
die Ergebnisse der mechanischen Online-Tests mit Zugversuchen an gespritzten 
Schulterstäben zu vergleichen. Für die hier vorgestellte Korrelation werden 
ausschließlich die Online-Versuche der ersten Versuchsreihe herangezogen (vgl. 
Tab. 7.1), da nur während der ersten Versuchsreihe parallel zur Folienherstellung 
Granulat für die Probekörperherstellung entnommen wurde. Aus dem Granulat 
wurden Probekörper gespritzt und dann in einer Zugprüfmaschine das Kraft-
Dehnungs-Verhalten gemessen. Ausgewertet wurden jeweils die Steifigkeit, die 
Streckdehnung, sowie die Streckspannung für die hergestellten Rezepturen.  
 
In Abb. 7.4 ist der Vergleich der Steifigkeiten wiedergegeben, welche zum einen an 
Schulterstäben und zum andern online an Folien ermittelt wurden. Es ist zu 
erkennen, dass die Korrelationsgerade leicht unterhalb der Winkelhalbierenden 
liegt. Dies bedeutet, dass die Steifigkeiten, welche online an der Folie bestimmt 
wurden, etwas geringer als die Steifigkeiten an den Schulterstäben ausfallen.  
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Dies kann mehrere Ursachen haben: 
 
 unterschiedliche Herstellungsverfahren (Folienherstellung und Spritzgießen) 
und hieraus resultierend unterschiedliche Abkühlgeschwindigkeiten, welche 
letzten Endes die Kristallinität der Probekörper beeinflussen, 
 
 unterschiedliche Morphologie infolge der Orientierung der Moleküle in und 
travers zur Fertigungsrichtung, 
 
 unterschiedliche Probengeometrien, 
 
Trotz dieser versuchsbedingten Unterschiede stimmen die Steifigkeitswerte 
hervorragend überein. 
 
 
Abb. 7.4: Korrelation der Steifigkeit vom Online-Zugversuch 
versus Offline-Zugversuch an Schulterstäben 
 
In Abb. 7.5 sind die Streckdehnungen an Schulterstäben und online an Folien 
ermittelt gegeneinander aufgetragen. Die Korrelationsgerade liegt in diesem Fall 
deutlich oberhalb der Winkelhalbierenden und weist eine deutlich größere Steigung 
auf. Dies bedeutet, dass die Streckdehnungen bei den Zugstäben wesentlich 
geringer ausfallen, als bei den direkt an der Folie gemessenen. Der Grund liegt 
vermutlich, wie auch bei der Steifigkeit, in den unterschiedlichen 
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Herstellungsbedingungen und den Probengeometrien. Trotzdem kann auch in 
diesem Fall von einer guten Korrelation (Bestimmtheitsmaß von R2 = 0,97) 
gesprochen werden. Die Vergleichbarkeit ist somit sichergestellt. 
 
 
Abb. 7.5: Korrelation der Streckdehnung vom Online-Zugversuch 
versus Offline-Zugversuch an Schulterstäben 
 
In Abb. 7.6 sind die gemessenen Werte der Streckspannungen aufgetragen. Es ist 
zu erkennen, dass die Messwerte und die Korrelationsgerade sich mit der 
Winkelhalbierenden praktisch decken. In diesem Fall ist ein direkter Vergleich 
(Steigung ~ 1) der Streckspannungen möglich. 
 
 
Abb. 7.6: Korrelation der Streckspannung vom Online-Zugversuch 
versus Offline-Zugversuch an Schulterstäben 
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Die Korrelation der Online-Tests mit den offline ermittelten Eigenschaften an 
Zugstäben zeigt, dass es eine sehr gute Übereinstimmung gibt und sich die online 
ermittelten Ergebnisse dazu eignen, Compoundrezepturen im Hinblick auf ihre 
mechanischen Eigenschaften qualitativ und in erster Näherung auch quantitativ zu 
beurteilen.  
 
Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass mit der Online-Zugprüfung eine 
sehr gute Aussage zu den typischen mechanischen Kennwerten wie Steifigkeit 
(Elastizitätsmodul), Streckdehnung und Streckspannung möglich ist.  
 
7.2.2 Weiterreißversuch 
 
Zur Beurteilung des Werkstoffverhaltens, insbesondere des Dehnungsvermögens 
der Folie unter mehrachsigem Spannungszustand bietet sich der Weiterreißversuch 
an.  
 
In Abb. 7.7 bis Abb. 7.9 sind die Ergebnisse aus dem Vergleich von Online- zu 
Offline-Weiterreißversuchen dargestellt. Ausgewertet und verglichen wurden jeweils 
der Versagenspunkt (siehe Abb. 6.15) und die Arbeit bis zum Versagen der Folien. 
 
In Abb. 7.7 ist der Stößelweg (Online-Versuch) dem Traversenweg (Offline-
Versuchs) bis zu Versagen der Folie gegenübergestellt. Es ist zu erkennen, dass 
auch hier ein sehr guter linearer Zusammenhang besteht. Dies wird durch das 
Bestimmtheitsmaß von R2 = 0,9 bestätigt. Der Unterschied um eine Größenordnung 
zwischen dem Stößelweg (max. Weg ca. 40 mm) und Traversenweg (max. Weg  
ca. 5 mm) resultiert aus den unterschiedlichen geometrischen Bedingungen der 
Versuchsanordnungen. Da die Verformung der Folie während des 
Weiterreißversuchs im Wesentlichen im Bereich der Kerbe auftritt, ist eine 
Umrechnung in z. B. Spannungen oder Dehnungen nicht möglich. 
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Abb. 7.7: Korrelation vom Online- versus Offline-Weiterreißversuch  
- Stößelweg versus Traversenweg beim Bruch - 
 
In Abb. 7.8 sind die Kräfte, bei denen die Folie jeweils reißt, dargestellt (vgl. Abb. 
Abb. 6.15). Auch hierbei besteht ein linearer Zusammenhang zwischen Online- und 
Offline-Weiterreißversuch. Das Bestimmtheitsmaß berechnet sich zu R2 = 0,85. Die 
ca. doppelt so hohen Kraftwerte beim Offline-Versuch resultieren gleichfalls aus 
den unterschiedlichen Beanspruchungen und Geometriebedingungen. 
 
 
Abb. 7.8: Korrelation vom Online- versus Offline-Weiterreißversuch  
- Stößelkraft versus Traversenkraft beim Bruch - 
 
In Abb. 7.9 ist die Korrelation der online und offline ermittelten Arbeit bis zum Bruch 
aufgetragen. In guter Näherung ist ebenfalls eine lineare Korrelation festzustellen. 
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Das Bestimmtheitsmaß beträgt R2 = 0,9 und bestätigt damit die Vergleichbarkeit. 
Auch in diesem Fall unterscheiden sich die Absolutwerte systembedingt um etwa 
den Faktor 3. 
 
 
Abb. 7.9: Korrelation vom Online- versus  Offline-Weiterreißversuch  
- Stößelarbeit versus Traversenarbeit bis Bruch - 
 
Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass auch bei den 
Weiterreißversuchen eine gute Korrelation zwischen on- und offline gemessenen 
Werten besteht und somit ein Materialscreening mit der gewählten 
Versuchsanordnung sehr gut möglich ist. 
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8 Verweilzeitverteilung und Gradientendosierung 
Mit der Entwicklung der mechanischen Online-Prüfungen und dem Nachweis der 
Korrelation mit den Offline-Prüfergebnissen ist ein wichtiger Schritt in Richtung der 
Verwirklichung der HTS-Methodik erreicht. Um die schnelle Materialentwicklung 
weiter voranzutreiben, muss das CC im Kontext zum Gesamtsystem genauer 
analysiert werden. Der zentrale Punkt des CC ist eine schnelle kontinuierliche 
Rezepturänderung durch eine Gradientendosierung. Bei der Gradientendosierung 
wird eine Rezepturkomponente kontinuierlich abdosiert, während eine andere 
kontinuierlich zudosiert wird, ohne den Gesamtdurchsatz im Extruder zu 
verändern. Dadurch lassen sich in sehr kurzer Zeit „unendlich viele“ Rezepturen 
einstellen. Durch die direkt am Extruder angebrachte Flachfolienanlage wird der 
Rezepturgradient in der Flachfolie „eingefroren“, und so die Library (Probekörper) 
für das HTS erzeugt. 
 
Abb. 8.1: CC/HTS-System 
 
Die vorliegende Systematik lässt sich am einfachsten an Abb. 8.1 erläutern. 
Dargestellt ist das Gesamtsystem mit Dosierwaage, Extruder, Flachfolienanlage 
und der mechanischen Online-Prüfung. Bedingt durch den Prozessaufbau erfolgt 
die Materialcharakterisierung, z. B. die Bestimmung der mechanischen 
Eigenschaften, zeitlich versetzt zur Rezeptureinstellung an den Dosierwaagen. 
Diese systembedingte zeitliche „Verschiebung“ (Totzeit) resultiert aus der langen 
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Prozessstrecke von den Dosierwaagen bis hin zu den Online-Messeinrichtungen. 
Hinzu kommt, dass Doppelschneckenextruder, bedingt durch die Mischwirkung der 
Extruderschnecken, eine Verweilzeitverteilung aufweisen. Diese 
Verweilzeitverteilung kann durch das Einbringen von z. B. kleinen Mengen eines 
Farbmasterbatches visualisiert werden. Das Antwortsignal auf einen solchen 
Impulseingang ist im Falle eines Doppelschneckenextruders eine 
Verweilzeitverteilung, wie in Abb. 8.1 wiedergegeben. Für eine zuverlässige 
Materialbeurteilung mit der Methode der CC/HTS ist es daher notwendig, die zum 
Zeitpunkt der Online-Prüfung dort vorhandene Rezepturzusammensetzung zu 
kennen oder zu berechnen.  
 
Die Verweilzeitverteilung ist eine wichtige Prozessgröße, mit welcher sich das 
Mischverhalten des Compoundierprozesses sehr gut beschreiben lässt. Wichtige 
Einflussgrößen auf das Verweilzeitverhalten sind [Koh07]: 
 
 Schneckenkonfiguration,  
 Schneckendrehzahl 
 und Durchsatz. 
 
Den stärksten Einfluss auf die Verweilzeitverteilung hat die 
Schneckenkonfiguration. Im Allgemeinen lässt sich prognostizieren, dass eine 
Schneckenkonfiguration mit vielen Misch- und Scherelementen eine breitere 
Verteilungsfunktion aufweist, als z. B. eine reine Förderschnecke. In Abb. 8.2 
(links) ist der Einfluss unterschiedlicher Schneckenkonfigurationen bei 
gleichbleibender Drehzahl und gleichem Durchsatz auf das Verweilzeitverhalten in 
einem Doppelschneckenextruder dargestellt [Koh07]. Die reine Förderschnecke 
(Schnecke 1) besitzt eine sehr enge, eine Schnecke mit Zahn-Mischelementen 
(Schnecke 5) dagegen eine sehr breite Verweilzeitverteilung. 
Schneckenkonfigurationen mit Knetblöcken (Schnecken 2-4) besitzen ebenfalls 
eine breite Verweilzeitverteilung. Schnecken mit schmalen Knetscheiben 
(Schnecke 3) weisen im Vergleich zu breiten Knetblöcken (Schnecke 2) ein 
breiteres Verweilzeitverhalten und eine kürzere Totzeit auf. 
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Abb. 8.2: Einfluss der Schneckenkonfiguration auf die Verweilzeitverteilung [Koh07] (links) 
und Kenngrößen der Verweilzeitverteilungsfunktion (rechts) 
 
Aus Verweilzeitmessungen (z. B. Farbmessung in Folge eines Farbimpulses) 
lassen sich unterschiedliche prozessspezifische Kenngrößen ableiten (siehe Abb. 
8.2 rechts): 
 
 Totzeit: Sie beschreibt die Zeitdauer bei der nach Eingabe eines Impulses 
(Farbzugabe) an einer bestimmten Position der Folie (z. B. Prüfbereich) 
gerade eine erste Farbänderung zu messen ist. Die Totzeit des CC/HTS-
Systems setzt sich aus den einzelnen Totzeiten im Extruder, in den 
Verbindungsstücken zur Flachfolienanlage, der Schmelzepumpe, dem 
Breitschlitzwerkzeug und der Flachfolienanlage zusammen.  
 
 Mittlere Verweilzeit (MRT): Diese beschreibt die durchschnittliche 
Verweildauer eines Partikels im Extruder/System und ist maßgeblich durch 
den Compoundierprozess beeinflusst. Statistisch gesehen ist die mittlere 
Verweilzeit der Erwartungswert der Verteilungsfunktion und somit das 
Moment erster Ordnung. 
 
 Größe a: Diese beschreibt das Maß für die Längsmischung im Extruder und 
wird durch die Wendepunkte in der Verweilzeitverteilungsfunktion definiert. 
Je größer a ist, desto ausgeprägter sind die Rückströmungen in den 
Mischzonen und damit die Längsmischung. 
 
 
 
Verweilzeitverteilung und Gradientendosierung  74 
 Zeitdifferenz b: Sie beschreibt die Zeitspanne, in der die 
Verweilzeitfunktion 10 % des Konzentrationsmaximums über- 
(Anfangspunkt) und wieder unterschreitet (Endpunkt). Diese Zeitdifferenz 
beschreibt das Selbstreinigungsverhalten des Extruders.  
 
Um die o. g. Problematik zu untersuchen, bietet sich zunächst eine theoretische 
Analyse an; in der Literatur sind eine Vielzahl unterschiedlicher Modelle zur 
Beschreibung der Verweilzeitverteilung zu finden. Durch eine theoretische 
Parameterdiskussion kann der Aufwand an experimentellen Untersuchungen 
deutlich reduziert werden. Hierzu muss zunächst ein geeignetes Modell 
„ausgesucht“ werden. 
 
8.1 Theoretische Überlegungen 
 
In den letzten zwei bis drei Dekaden wurden unterschiedliche Modelle zur 
Beschreibung der Verweilzeitverteilung in Doppelschneckenextrudern entwickelt 
und erprobt. In [PBA99, NB83, WF75, Bou88] werden die bekanntesten Modelle 
vergleichend diskutiert:  
 
 Tanks-In-Series Model (1-Parameter-Modell), 
 Axial-Dispersion Model (1-Parameter-Modell), 
 Gamma Cell Model (2-Parameter-Modell), 
 Backflow Cell Model (2-Parameter-Modell), 
 Fraction Tank Model (2-Parameter-Modell), 
 Arithmetical Progression Model (2-Parameter-Modell), 
 Geometrical Progress Model (2-Parameter-Modell), 
 Double Backflow Cell Model (2-Parameter-Modell). 
 
Allen diesen Modellen ist gemeinsam, dass es sich um rein empirische Modelle 
handelt. Für die Auswahl des geeigneten Modells spielen unterschiedliche 
Faktoren eine entscheidende Rolle. So ist die Anzahl der einzustellenden 
Parameter, d. h. die Komplexibilität des Modells, zu berücksichtigen. 
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Ausschlaggebend aber ist ein Modell zu wählen oder zu finden, welches möglichst 
genau die Realität, also das Verweilzeitverhalten des vorhandenen Extruders, 
beschreibt. Das Double Backflow Cell Model, das von Bozga, Puaux und Ainser im 
Jahr 1994 vorgestellt wurde, ist das von den o. g. Modellen mit der besten 
Übereinstimmung zu experimentellen Untersuchungen [PBA99]. Auch ist die 
Komplexibilität des Modells mit zwei Parametern überschaubar; es wurde daher 
als das für diese Untersuchungen geeignete Modell für die weiteren Überlegungen 
ausgewählt. 
 
Das Double Backflow Cell Model ist in Abb. 8.3 schematisch dargestellt. Es 
besteht aus bis zu sechs unterschiedlichen Zellen, welche gedanklich als 
Rührkessel anzusehen sind. Die unterschiedlichen Zellen sind über einen 
Vorlaufstrom (QVX) und einen Rückflussstrom (QRX) miteinander verbunden.  
 
Abb. 8.3: Schematische Darstellung des Double Backflow Cell Models 
 
Das Double Backflow Cell Model ist, wie bereits erwähnt, ein zwei-parametrisches 
Modell. Der erste einzustellende Parameter ist die Totzeit, d. h. eine lineare 
Verschiebung des Zeitvektors vom Eingang (QEingang) um die Totzeit des Systems. 
Der zweite Parameter wird als Rückflussfaktor (RR) bezeichnet und wird für alle 
Zellen als konstant angenommen (vgl. Gl. 6.1 bis Gl. 6.11). Der Rückflussfaktor 
beschreibt die Mischwirkung einer Schnecke und liegt definitionsgemäß zwischen 
0 und 1. Je größer der Rückflussfaktor ist, desto breiter wird auch die 
Verweilzeitverteilungsfunktion. Für die Berechnung der Verweilzeitverteilungs- 
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funktion wird für jede Zelle eine Massenbilanz aufgestellt und die Vorlaufströme 
und Rücklaufströme werden für jeden Zeitschritt neu berechnet. Das Modell wurde 
in einem Matlabprogramm implementiert. Hierfür wurden die Gleichungen  Gl. 8.1 
bis Gl. 8.11 verwendet.  
 
 
 
Für die weiteren Überlegungen zur Gradientendosierung und der 
Verweilzeitverteilung musste das Double Backflow Cell Model durch 
Farbimpulsversuche validiert werden. Für diese Untersuchungen wurden fünf 
unterschiedliche Polymere ausgewählt (siehe Tab. 8.1). 
 
Bei der Auswahl der Materialien für die Impulsversuche wurde darauf geachtet, 
dass ein möglichst großer Viskositäts-Bereich abgedeckt wird. In der Literatur 
[Koh07, GWB09] werden die Einflussgrößen wie Schneckenkonfiguration, 
Schneckendrehzahl und Durchsatz ausführlich diskutiert. Der Einfluss der 
Schmelzeviskosität ist in der Literatur allerdings nur wenig dokumentiert. 
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Type Handelsname Hersteller Melt flow rate (MFI) 
(Datenblattwerte Hersteller) 
HDPE HDPE 53050 Dow 0,3 g/10 min [190°C/5kg] 
POE Affinity EG 8150G Dow 0,5 g/10 min [190°C/2,16kg] 
ULDPE Attane 4607 G Dow 4 g/10 min [190°C/2,16kg] 
HoPP Moplen HP 500N Basell 12 g/10 min [230°C/2,16kg] 
CoPP C705-44NA PP Resin Dow 44 g/10 min [230°C/2,16kg] 
 
Tab. 8.1: Versuchsmaterialien für Farbimpulsmessungen 
 
In [GWB09] wird beschrieben, dass die Viskosität auf die Verweilzeitverteilung 
keinen signifikanten Einfluss hat. Der Einfluss der Viskosität auf die 
Verweilzeitverteilung ist allerdings für das Gradientendosieren und somit für das 
CC von entscheidender Bedeutung. Bei einer kontinuierlichen Zudosierung, von 
z. B. Glasfasern, Talkum oder einem hochviskosen Elastomer, ändert sich die 
Schmelzeviskosität kontinuierlich in Abhängigkeit der Compound- 
zusammensetzung. Es war daher zu untersuchen, inwieweit sich die 
Verweilzeitverteilung als Funktion der sich einstellenden Rezeptur und damit der 
Schmelzeviskosität ändert. Eine Korrelation von online gemessenen 
Materialeigenschaften zur Rezeptur wäre bei einer entsprechenden Abhängigkeit 
mit einfachen Mitteln kaum möglich, da die sich ändernden Viskositäten in 
Abhängigkeit von der jeweiligen Rezeptur berücksichtigt werden müssten.  
 
Die MFI-Werte der ausgewählten Polymere für die Validierung des Double 
Backflow Cell Models in Tab. 8.1 geben nur einen Anhaltspunkt bezüglich der 
Fließfähigkeit der Versuchsmaterialen wieder. Polymere weisen allerdings eine 
starke Viskositätsabhängigkeit in Folge unterschiedlicher Scherraten auf. Um zu 
überprüfen, ob auch bei höheren Scherraten gravierende Unterschiede bezüglich 
der Viskosität vorliegen, wurde die scherratenabhängige Viskosität mit einem 
Doppelkapillarrheometer (Rosand RH7) ermittelt. In Abb. 8.4 ist zuerkennen, dass 
die Viskositäten der Versuchsmaterialien über den gesamten technisch relevanten 
Scherbereich deutlich voneinander abweichen. Bei der Extrusion und der 
Compoundierung können Scherraten im Bereich von 102 s-1 bis 104 s-1 
angenommen werden. 
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Abb. 8.4: Scherrate als Funktion der Viskosität der Materialien für die  
Impulsversuche (200 °C) 
 
Zur Validierung der theoretischen Überlegungen wurden Impulsversuche mit 
unterschiedlichen Versuchsmaterialien durchgeführt. Die Versuchsbedingungen, 
wie z. B. Schneckendrehzahl und Durchsatz (siehe Anhang: A3), wurden für alle 
Versuche konstant gehalten. Zum Zeitpunkt Null wurde eine Menge von 5 g 
Farbmasterbatch (Rot) in den Extruder (ZSK 18 MegaLab) gegeben, simultan 
hierzu wurde die Verweilzeitmessung gestartet. Für die Verweilzeitmessung wurde  
 
 
 
Abb. 8.5: Versuchsaufbau Farbimpulsmessungen 
 
ein Farbsensor (Type VeriColor) der Firma X-Rite Deutschland GmbH eingesetzt 
(siehe Abb. 8.5). Mit diesem Farbsensor ist es möglich, die Farbänderung der Folie 
infolge des Farbimpulses zeitaufgelöst zu bestimmen. Aus diesen Messungen 
erhält man die Verweilzeitverteilungskurven. 
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In Abb. 8.6 sind die gemessenen Verweilzeitverteilungsfunktionen der 
untersuchten Polymerwerkstoffe und zwei berechnete 
Verweilzeitverteilungsfunktionen wiedergegeben. Zunächst ist festzuhalten, dass 
sich die experimentell bestimmten Verteilungsfunktionen nicht signifikant 
unterscheiden. Dies bestätigt die Beobachtungen von [GWB09], dass die 
Viskosität der Polymerschmelze keinen signifikanten Einfluss auf das 
Verweilzeitverhalten hat. Demzufolge sind ausschließlich Prozessgrößen für das 
Verweilzeitverhalten verantwortlich.  
 
 
Abb. 8.6: Verweilzeitverteilung: Versuchsergebnisse versus  
Double Backflow Cell Model Berechnungen 
 
Abb. 8.6 ist zu entnehmen, dass das Double Backflow Cell Model die 
Versuchsergebnisse sehr gut wiedergibt. Der Rückflussfaktor liegt bei diesen 
Versuchen zwischen 0,58 und 0,65. Auf eine genauere Bestimmung des 
Rückflussfaktors konnte verzichtet werden, da die Rezepturänderung während der 
Versuche relativ langsam erfolgt, so dass das Verweilzeitverhalten im wesentlichen 
durch die Totzeit bestimmt wird, wie nachstehend ausführlich dargelegt wird (vgl. 
Abb. 8.7). Hieraus resultiert, dass zukünftig nur eine Verschiebung um die Totzeit 
notwendig ist, um eine hinreichend genaue Korrelation von Online-Test-Position 
und der dort zum Zeitpunkt der Messung „vorhandenen“ Rezeptur zu erhalten. 
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Nach der Validierung des Double Backflow Cell Models durch die 
Verweilzeitmessung infolge eines Farbimpulses, kann nun das Systemverhalten 
bei unterschiedlichen Gradienteneingängen untersucht werden, um so die 
Arbeitshypothese theoretisch zu untermauern. Als Gradienteneingang wird hierbei 
die kontinuierliche Veränderung der Dosierung an den Dosiereinrichtungen 
verstanden, die als Vektor in die Berechnung einfließt. Das Zeitintervall, in dem die 
Dosierung verändert wird, wird im Folgenden als Gradientenzeit bezeichnet.  
 
Für die Beurteilung der Systemverhaltens wurde mittels Double Backflow Cell 
Model die Systemantwort bei unterschiedlichen Gradienteneingängen, d. h. bei 
unterschiedlichen Gradientenzeiten - 0 min (Stufeneingang), 5 min, 15 min und 
30 min – und bei einer Änderung der Zudosierung von 0 (Anfangswert) auf 30 
(Endwert) berechnet. Die Totzeit wurde im Modell, so wie bei den 
Verweilzeitmessungen ermittelt, mit 8 min angenommen.  
 
 
Abb. 8.7: Untersuchung der Systemantwort des Double Backflow Cell Models bei 
unterschiedlichen Gradientenzeiten und unterschiedlichen Rückflussfaktoren 
 
Die Ergebnisse dieser Berechnungen sind in Abb. 8.7 wiedergegeben. In den vier 
Diagrammen sind die Antwortfunktionen bei unterschiedlichen Gradientenzeiten 
als Funktion unterschiedlicher Rückflussfaktoren dargestellt; die 
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Gradienteneingänge sind gestrichelt schwarz wiedergegeben. Die schwarz 
durchgezogene Kurve repräsentiert die um die Totzeit verschobenen 
Gradienteneingänge. Farblich dargestellt sind die mittels Double Backflow Cell 
Models berechneten Antwortfunktionen bei unterschiedlichen Rückflussfaktoren. 
Abb. 8.7 zeigt, dass mit zunehmender Gradientenzeit die Abweichungen zwischen 
dem verschobenen Gradienteneingängen (Eingangsgradient + Totzeit) und den 
berechneten Antwortfunktionen immer geringer wird. Auf der anderen Seite 
nehmen die Abweichungen mit steigendem Rückflussfaktor zu. 
 
Um die quantitative Aussage aus Abb. 8.7 auch qualitativ zu belegen, wurde eine 
Fehlerbetrachtung durchgeführt (siehe Gl.: 8.12 und Gl.: 8.13).  
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Das Ergebnis der Fehlerberechnung ist in Tab. 8.2 wiedergegeben und bestätigt 
die Interpretation der Abb. 8.7. Demnach nehmen mit steigenden 
Rückflussfaktoren und kürzerer Gradientenzeit die berechneten Mittleren Fehler 
zu. Die größte Abweichung liegt bei einer Gradientenzeit von 0 min, also einem 
Stufeneingang, und einem Rückflussfaktor von 0,7. Der kleinste Fehler tritt bei 
einer Gradientenzeit von 30 min und einem Rückflussfaktor von 0,4 auf und 
berechnet sich zu 0,29 %. Hier ist eine einfache Verschiebung der 
Eingangsgradienten um die Totzeit problemlos möglich, um eine hinreichend 
genaue Korrelation von Rezepturwerten und den online bestimmten Eigenschaften 
zum Zeitpunkt t2 aufzustellen. 
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 Gradientenzeit [min] 
R
ü
c
k
fl
u
s
s
fa
k
to
r 
[-
] 
 0 5 15 30 
0,4 11,99 % 1,65 % 0,58 % 0,29 % 
0,58 13,91 % 6,48 % 2,81 % 1,50 % 
0,6 13,98 % 7,35 % 3,37 % 1,82 % 
0,65 14,19 % 9,66 % 5,25 % 3,02 % 
0,7 14,31 % 11,69 % 7,88 % 5,06 % 
 
Tab. 8.2: Ergebnis der Fehlerauswertung bei unterschiedlichen Gradientenzeiten und 
unterschiedlichen Rückflussfaktoren 
 
Es stellt sich nun die Frage, ab welcher Gradientenzeit und bis zu welchem 
Rückflussfaktor es mit hinreichender Genauigkeit möglich ist, die Totzeit als 
alleiniges Kriterium für die Bestimmung der Zusammensetzung an der Online-
Messstelle zu verwenden. Es muss demnach ein Grenzwert festgelegt werden, bei 
welchem mittleren Fehler die Genauigkeit als hinreichend angenommen werden 
kann.  
 
Die Beantwortung dieser Frage soll an einem realen Beispiel hergeleitet werden. 
Angenommen, man will in eine Polymermatrix 20 % Glasfasern, bei einem 
Gesamtdurchsatz von 6 kg/h einarbeiten, so resultiert hieraus bei einem 
maximalen Mittleren Fehler von 5 % bei der Glasfaserdosierung bezogen auf den 
Gesamtdurchsatz ein Fehler von 1%, was sicher für die Beurteilung 
vernachlässigbar und bei den vorliegenden Screening Untersuchungen mit 
Sicherheit hinzunehmen ist. Aus diesem Grund wurde für die Versuche festgelegt 
die Versuchsparameter so zu wählen, dass der zu erwartende Mittlere Fehler 
kleiner als 5 % ist. 
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Abb. 8.8: Bestimmung des Arbeitsraums für die Gradientendosierung 
 
Um die o. g. Fragestellung - Grenzwerte für die Versuchsdurchführung zu 
definieren - wurde der zu erwartende Mittlere Fehler (siehe Gl. 8.12) für 
unterschiedliche Rückflussfaktoren (0.4 bis 0.8) und Gradientenzeiten (0 bis 
60 min) berechnet und die Ergebnisse in Abb. 8.8 grafisch wiedergegeben. Die rot 
gekennzeichnete Fläche in Abb. 8.8 repräsentiert den Bereich, in welchem der 
Mittlere Fehler die zuvor definierte 5 % Grenze überschreitet. Blau ist der Bereich 
dargestellt, welcher unter der 5 % Fehlergrenze liegt. Wie zu erkennen ist, ist ab 
einer Gradientenzeit von ca. 30 min und darüber mit einer guten Übereinstimmung 
der am Ort der Online-Prüfung tatsächlich vorhandenen und der aus den o. g. 
Überlegungen resultierenden Werkstoffzusammensetzung zu rechnen; so dass 
durch eine einfache „Verschiebung“ um die ermittelte Systemtotzeit sich die 
Zusammensetzung ergibt. Mit einer deutlich breiteren Verweilzeitverteilung als bei 
den Verweilzeitverteilungsversuchen und damit einem größeren Rückflussfaktor 
als der von 0,65 ist bei diesem Systemaufbau nicht zu rechnen, zumal für die 
Verweilzeitversuche selbst eine relativ „scharfe“ Schneckenkonfiguration - also 
eine mit relativ großer Rückströmung - gewählt wurde.  
 
Bei den in Kap. 9 beschriebenen Versuchen wurde eine Gradientenzeit von 60 min 
gewählt, somit lag der zu erwartende Mittlere Fehler bei << 5 % bzw. << 1 %. 
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8.2 Versuche zur Gradientendosierung 
 
Um die in Kapitel 8.1 aufgestellte Arbeitshypothese experimentell zu bestätigen, 
wurde eine Versuchsreihe mit einem glasfaserverstärkten Polypropylencompound 
durchgeführt. Dieses Compoundsystem wurde aus nachstehenden Gründen 
gewählt: 
 
 Eine Vielzahl der heute eingesetzten Compounds wird durch das Einbringen 
von Kurzglasfasern verstärkt.  
 
 Für die Erprobung des CC/HTS-Gesamtsystems ist es von besonderer 
Bedeutung, die verfahrenstechnischen Grenzen zu kennen. Im Rahmen 
dieser Versuchsreihe wurde erprobt, inwieweit sich auch Glasfasern, neben 
den Materialien, wie Talkum und POE verarbeiten lassen. (Als Ergebnis 
kann an dieser Stelle festgehalten werden, dass sich Glasfaseranteile bis zu 
30 % mit diesem Versuchsaufbau gut verarbeiten lassen. Dies gilt auch für 
den Schneidevorgang bei den mechanischen Online-Prüfungen, sowohl für 
den Zugversuch als auch den Weiterreißversuch).  
 
 Ein weiter wichtiger Grund für die Auswahl dieses Materialsystems war die 
relativ einfache Bestimmung der Rezepturzusammensetzung durch das 
Veraschen einer Probe, welche nach unterschiedlichen Zeiten während der 
Gradientenänderung entnommen wurden.  
 
Im Rahmen dieser Versuche wurde die Glasfaserkonzentration in einem Zeitraum 
von 30 min kontinuierlich in der Gradientenfahrweise von 0 % auf 20 % erhöht und 
der Gesamtdurchsatz mit 6 kg/h konstant gehalten. Der Versuchsaufbau und die 
Versuchsparameter sind in Anhang A4 wiedergegeben. Im Anschluss an die 
Versuche wurden im „Abstand“ von ca. 1 min Proben aus der Folie entnommen 
und der Glasfasergehalt mittels der Methode des Glührückstands bestimmt.  
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Abb. 8.9 Compoundzusammensetzung mittels Totzeitverschiebung des Eingangsgradienten 
errechnet versus der mittels der Methode des Glührückstands gemessenen 
 
Das Ergebnis dieser Untersuchung ist in Abb. 8.9 dargestellt. Gestrichelt rot (Ist-
Wert) und schwarz (Soll-Wert) sind die eingestellten bzw. gemessenen Werte der 
Glasfaserdosierung wiedergegeben. Die rot bzw. schwarz dargestellten 
durchgezogenen Kurven repräsentieren die um die Totzeit verschobenen 
Glasfaserdosierwerte (Soll- und Ist-Wert). Die blau eingetragenen Messwerte 
geben die mittels der Methode des Glührückstands ermittelten 
Glasfaserkonzentrationen wieder. Die Totzeit bis zu den mechanischen Online-
Prüfungen betrug in diesem Fall ca. 20 min. Der Unterschied zur Totzeit bei den 
Farbimpulsmessungen (Totzeit 8 min) resultiert aus: 
 
 den unterschiedlichen Positionen der mechanischen Online-Prüfeinrichtung 
und des Farbsensors in der Flachfolieneinrichtung,  
 
 unterschiedlichen Abzugsgeschwindigkeiten in der Folienanlage, 
 
 unterschiedlichen Folienführungen in der Flachfolienanlage (bei den 
Farbimpulsversuchen wurde die Folie an dem Tänzerwalzensystem 
vorbeigeführt, während bei diesem Versuch die Folie durch das 
Tänzerwalzensystem hindurchgeführt werden musste, wodurch sich die 
Folienstrecke um ca. 8 m verlängert).  
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Abb. 8.9 zeigt eindrucksvoll die gute Übereinstimmung der gemessenen und der 
durch einfache lineare Verschiebung der Totzeit „berechneten“ 
Compoundzusammensetzung .  
 
Durch diesen Versuch konnte die Arbeitshypothese bestätigt werden, welche 
besagt, dass bei hinreichend langer Gradientenzeit - ca. 30 min oder darüber - 
eine hinreichend genaue Bestimmung der vorliegenden Rezeptur an einem 
definierten Ort im CC/HTS-Gesamtsystem durch eine einfache Verschiebung der 
Dosierwerte um die Systemtotzeit möglich ist. 
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9 Schlagzähmodifizierung von Polypropylen mit 
Polyolefinelastomeren (POE) 
 
9.1 Anwendung der kombinatorischen Compoundierung 
- Zieldefinition 
 
In den vorangegangenen Kapiteln wurde ausführlich die Systementwicklung des 
Kombinatorischen Compoundierens (CC) und der mechanischen Online-Prüfung 
als HTS-Methode beschrieben. Um die Möglichkeiten und die Leistungsfähigkeit 
des vorgestellten Versuchsaufbaus zu verifizieren, wurde ein Blendsystem, 
bestehend aus einem isotaktischen Polypropylen (HoPP) und einem 
Polyolefinelastomer (POE) ausgewählt.  
 
Mit einem Produktionsvolumen von ca. 8 Mio. t allein in Europa (2010), gehört 
Polypropylen zu den am häufigsten eingesetzten Kunststoffen [Pl11]. Diese 8 Mio. t 
entsprechen einem Marktanteil von ca. 19 % am gesamten Kunststoffmarkt. Dabei 
wird Polypropylen in allen Segmenten der Kunststoffindustrie eingesetzt, wobei das 
Verpackungssegment mit ca. 40 % den größten Anwendungsbereich repräsentiert. 
Je nach Anwendungsfall sind eine Vielzahl unterschiedlicher 
Polypropylencompounds auf dem Markt erhältlich (siehe Abb. 9.1). So werden z. B. 
für die Verbesserung der mechanischen Eigenschaften Glasfasern in das 
Polypropylen eingearbeitet; aber auch Compounds mit Talkum oder Naturfasern 
sind für unterschiedlichste Anwendungen erhältlich.  
 
Neben den guten mechanischen und thermischen Eigenschaften, weist 
Polypropylen eine relativ schlechte Schlagzähigkeit gerade bei niedrigen 
Temperaturen auf. Um die Schlagzähigkeit von Polypropylen zu verbessern kann 
zum einen ein Reaktor-Blend aus Polypropylen und Ethylen (Polypropylen-Ethylen 
Copolymer) eingesetzt werden. Bei geringen Ethylen-Comonomeranteilen (bis zu 6 
Mol %) spricht man von Polypropylen Copolymer (CoPP). Die Steigerung der 
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Zähigkeit ist hierbei allerdings relativ gering [Kot03]. Wird der Comonomeranteil 
deutlich gesteigert, z. B. auf ca. 50 Mol %, spricht man von einem Ethylen-
Propylen-Kautschuk (EPR). Zum anderen kann dem Polypropylen über einen 
Compoundierschritt eine Elastomerphase eingearbeitet werden.  
 
 
Abb. 9.1: Steifigkeits-Zähigkeits-Bereich von PP-Compounds  
mit unterschiedlichen Zusatzstoffen [Kot03, BJK98] 
 
In der Praxis kommen für eine Schlagzähmodifizierung des Polypropylens 
unterschiedliche Elastomere zum Einsatz: 
 
 Ethylen-Propylen-Kautschuk (EPR) [Kot03], 
 Ethylen-Propylen-Dien-Kautschuk (EPDM) [CGM08, JG00, Rod04, 
TFH05], 
 Naturkautschuk (NR) [VAK04, HO02], 
 Styrol-Ethylen-Butadien-Styrol Copolymer (SEBS) [AFL05],  
 Styrol-Butadien-Styrol Copolymer (SBS) [WF02, FSS00], 
 Nitrit-Butadien-Kautschuk (NBR) [MAR10, BBN03]. 
 
Dabei kann die Elastomerphase während des Herstellungsprozesses, durch das 
Einbringen z. B. von Peroxiden, vernetzt werden [Rod04, NN11]. Hierdurch lassen 
sich die Morphologie und damit das Eigenschaftsprofil der Compounds deutlich 
verbessern. Der Eigenschaftsverbesserung steht aber in der Regel eine 
aufwendigere Prozesstechnik gegenüber.  
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Wie eingangs erwähnt, müssen bei einer Blendentwicklung unterschiedlichste 
Compoundeigenschaften für den Anwendungsfall optimiert werden. Dabei spielt die 
Auswahl der Rezepturkomponenten und die Rezepturzusammensetzung eine 
entscheidende Rolle (siehe Abb. 9.1). Man spricht in diesem Zusammenhang von 
einer Festigkeit / Steifigkeit-Zähigkeit-Balance.  
 
Für die Schlagzähmodifizierung von Polypropylen hat sich in den vergangen Jahren 
eine relativ neue Materialklasse herauskristallisiert. Dabei handelt es sich um ein 
metallocenkatalysiert hergestelltes Copolymerisat aus einem Ethylen und einem 
höheren α-Olefin [NN11, Kot03, YMN96]. Diese Ethylen-Buten-, Ethylen-Hexen- 
oder Ethylen-Octen-Copolymere werden als Polyolefinelastomere (POE) 
bezeichnet. Diese Materialklasse ist thermoplastisch verarbeitbar und zeigt je nach 
Copolymerzusammensetzung ein mehr oder weniger ausgeprägtes elastomeres 
Verhalten. Durch das thermoplastische Materialverhalten ist eine gute Verarbeitung 
mit Polypropylen gegeben.  
 
Bei schlagzähmodifizierten Polypropylenblends spielt die Morphologie für das 
mechanische Verhalten des Werkstoffs eine entscheidende Rolle. Die 
Blendmorphologie kann durch die geeignete Auswahl der POE-Typen und durch 
die Prozessparameter beeinflusst werden (siehe Kap. 9.2).  
 
Von besonderer Bedeutung ist daher die sich in der Folie (Probekörper) 
einstellende Morphologie. Wie in Kap. 4.4 beschrieben, kann diese mittels 
Kleinwinkellichtstreuung online charakterisiert werden. Für die Beurteilung der 
online bestimmten mechanischen Eigenschaften kann die simultan bestimmte 
Morphologie, welche sich je nach Rezepturzusammensetzung und 
Herstellungsbedingung einstellt, entscheidende Hinweise liefern, z. B. wie die POE-
Phase in der Polypropylenmatrix vorliegt. Durch die Kopplung unterschiedlicher 
HTS-Methoden (hier Online-Mechanik und Online-Morphologie) besteht die 
Möglichkeit, durch das CC in einer relativ kurzen Zeit die Struktur-Eigenschafts-
Beziehung eines Blends aufzustellen. Dies setzt für die Blendentwicklung ein 
enormes Potential frei.  
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9.2 Blends aus Polypropylen und Polyolefinelastomeren (POE)  
- Stand der Technik 
 
Beim Blenden von nicht mischbaren Polymeren ist die sich im Probekörper oder 
Festkörper einstellende Phasenmorphologie ein entscheidender Faktor für das 
Eigenschaftsprofil des Blends. Die Phasenmorphologie und die mechanischen 
Eigenschaften bei dem in dieser Arbeit untersuchten Blendsystem (PP & POE) 
hängen im Wesentlichen ab von: 
 
 der Rezepturzusammensetzung, 
 der Grenzflächenspannung von PP und eingesetzter POE-Type, 
 dem Eigenschaftsprofil der Blendpartner (in dieser Arbeit wurde die 
Matrixkomponente (HoPP) nicht variiert), 
 dem Viskositätsverhältnis der Blendpartner, 
 den Prozessbedingungen des Compounders (ZSK 18 MegaLab) und der 
Flachfolienanlage. 
 
Dabei spielt der α-Olefin-Anteil der POE-Type eine nicht zu unterschätzende Rolle. 
Bei den POEs handelt es sich um Copolymere aus einem α-Olefin und PE, wobei 
unterschiedliche α-Olefine zum Einsatz kommen können (vergleiche Tab. 9.1). Der 
α-Olefin-Anteil, welcher in der Regel in Mol % angegeben wird, beschreibt, wie 
viele Anteile von α-Olefin in dem Copolymer vorliegen. Der α-Olefin-Anteil 
beeinflusst zum einen die mechanischen Eigenschaften des POEs und zum 
anderen die Mischbarkeit, also die Grenzflächenspannung zum Polypropylen. In 
Tab. 9.1 sind die Strukturformeln der verwendeten Polymere wiedergegeben.  
 
Mit steigendem α-Olefin-Anteil nehmen Eigenschaften wie Festigkeit, Steifigkeit, 
Dichte und Glasübergangstemperatur ab. Demgegenüber steigt das elastomere 
Verhalten, d. h. z. B. die Schlagzähigkeit der POEs, an. In Abb. 9.2 ist dieses 
Verhalten am Beispiel eines Etylen-Octen Copolymers dargestellt.  
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Strukturformel Polypropylen 
 
Strukturformel Polyethylen 
 
Strukturformel α-Olefine 
Buten-1 α-Olefin 
 
Hexen-1 α-Olefin 
 
Octen-1 α-Olefin 
 
 
Tab. 9.1: Strukturformel von Polypropylen, Polyethylen und  
unterschiedlichen α-Olefinen [Kai06, HH04] 
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Die in diesem Diagramm (Abb. 9.2) dargestellten Werte sind den 
Materialdatenblättern für unterschiedliche Etylen-Octen Copolymere der 
Produktreihe Engage der Firma Dow entnommen.  
 
 
Abb. 9.2: Glasübergangstemperatur und 2 % Sek. Modul versus Octen-Anteil  
[Dow Chemicals Company] 
 
Die Mischbarkeit von PP und einem POE, und damit die Grenzflächenspannung 
zwischen den Blendpartnern, ist stark mit dem α-Olefin-Anteil des POEs verknüpft. 
In Abb. 9.3 ist die Grenzflächenspannung zwischen unterschiedlichen Polyethylen-
Copolymeren und PP als Funktion des Copolymer-Anteils wiedergegeben. Dem 
Diagramm ist zu entnehmen, dass die Grenzflächenspannung beim Ethylen-Octen-
Copolymer im Bereich kleiner von 50 Mol % mit steigendem Copolymer-Anteil stark 
abnimmt. Bei einem Verhältnis von 50 Mol % ist das Ethylen-Octen-Copolymer mit 
einem PP gut mischbar. Steigt der Comonomeranteil weiter an, so verschlechtert 
sich die Mischbarkeit zu PP wiederum. Die Mischbarkeit zum PP ist stark mit der 
Copolymer-Type verknüpft, wie der Abbildung zu entnehmen ist. 
 
In Abb. 9.3 ist zusätzlich der Bereich gekennzeichnet, in welchem die in dieser 
Arbeit untersuchten POE-Typen liegen; in diesem Bereich, zwischen 6 Mol % und 
15 Mol %, liegen auch die kommerziell erhältlichen POE-Typen.  
 
Technisch könnten auch POE-Typen mit deutlich höherem Copolymer-Anteil 
hergestellt werden, allerdings weisen diese POE-Typen ein so ausgeprägtes 
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elastomeres Verhalten auf, dass sie mit der herkömmlichen Prozesstechnik für 
Thermoplaste schwer verarbeitbar wären.  
  
)200(12 CenspannungGrenzfläch   
Abb. 9.3: Grenzflächenspannung versus Comonomer-Anteil unterschiedlicher  
Polyethylen-Copolymere (links) [BWH10],  
Grenzflächenspannung versus Ethylen-Octen-Comonomer (rechts) [CS97] 
 
Der Vollständigkeit halber sei an dieser Stelle erwähnt, dass seit kurzem eine neue 
Generation von POE-Typen, so genannte OBCs (Olefin Blockcopolymere), 
erhältlich sind. Diese Blockcopolymere bestehen aus zwei unterschiedlichen POEs 
mit unterschiedlichen α-Olefin-Anteilen [KWK07, LYC09, CPC07]. Durch diese 
Kombination lässt sich die Verträglichkeit zum PP deutlich verbessern.  
 
Die sich einstellende Phasenmorphologie, also z. B. die Tröpfchengröße oder 
Tröpfchengeometrie, ist auch von der im Prozess eingebrachten Scherung, der 
Kapillarzahl und dem Viskositätsverhältnis der Blendpartner abhängig. Im Scherfeld 
werden die dispersen Partikel deformiert und bei ausreichender Scherung kommt 
es zum Tröpfchenbruch, also einem Zerfall von elongierten Strukturen in kleinere 
Tröpfchen. Diesen Vorgang bezeichnet man auch als Necking. Eine wichtige 
Kenngröße für die Zerteilung von Tröpfchen ist die Kapillarzahl Ca (Gl: 9.1). 
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Die Kapillarzahl beschreibt das Verhältnis aus den Kräften, welche die Tröpfchen 
deformieren (Scherung und Viskosität der Matrixphase / kontinuierliche Phase) und 
den Kräften, welche die Tröpfchen zusammenhalten (Grenzflächenspannung) 
[Koh07, MZ09]. Wird die kritische Kapillarzahl überschritten, kommt es beim 
Mischen bzw. Verarbeiten zum Tröpfchenzerfall. Dabei ist die kritische Kapillarzahl 
abhängig von dem Viskositätsverhältnis p (siehe Gl: 9.2) der Blendpartner. Diese 
Abhängigkeit ist in Abb. 9.4, dem so genannten „Grace Plot", wiedergegeben.  
 
 
Abb. 9.4: Kritische Kapillarzahl versus Viskositätsverhältnis [MZ09] 
 
Bei einem Viskositätsverhältnis von ca. 1, also bei etwa gleicher Viskosität der 
beiden Phasen, liegt ein Minimum der kritischen Kapillarzahl bei reiner Scherung 
vor. Weicht das Viskositätsverhältnis von diesem Wert ab, so steigt die kritische 
Kapillarzahl an. Bei einem Viskositätsverhältnis von ca. 5 ist keine Zerkleinerung 
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durch reine Scherung möglich. In Abb. 9.4 ist neben der kritischen Kapillarzahl bei 
reiner Scherung auch die kritische Kapillarzahl bei Dehnung dargestellt. Hierbei ist 
die für den Tröpfchenzerfall erforderliche kritische Kapillarzahl deutlich geringer, 
auch ein Tröpfchenzerfall bei hohen Viskositätsverhältnissen ist hier noch möglich. 
 
9.3 Auswahl und Charakterisierung der Versuchsmaterialien 
 
Um die im vorangegangen Kapitel beschriebenen Einflussgrößen, 
Viskositätsverhältnisse und α-Olefin-Anteile der POE-Typen in einem PP/POE 
Blend zu untersuchen, wurden vier unterschiedliche Engage-Typen (POEs) der 
Firma Dow ausgewählt. Bei allen ausgewählten POE-Typen handelt es sich um 
Ethylen-Octen-Copolymere mit einem hohen bzw. niedrigen α-Olefin-Anteil 
(15 Mol % und 6 Mol %). Zu jedem der beiden gewählten α-Olefin-Anteile wurde 
eine Type mit hohem und eine mit niedrigem MFI-Wert ausgesucht.  
 
Die eingesetzte Polypropylen-Type wurde so gewählt, dass deren Viskosität 
zwischen den hoch und den niedrigviskosen POE-Typen liegt. Die 
Materialkennwerte der ausgewählten Versuchsmaterialien sind in Tab. 9.3 
wiedergegeben. Anhand der ausgewählten Versuchsmaterialien kann, so wie 
in Tab. 9.2 dargestellt, eine Parameter- / Versuchsmatrix aufgestellt werden. 
 
 
Viskositätsverhältnis  
der POEs zum PP [-] 
Hoch Niedrig 
α-Olefin-Anteil 
Hoch POE 1505 POE 1513 
Niedrig POE 0603 POE 0630 
 
Tab. 9.2: Parametermatrix der Versuchsmaterialien 
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Matrix 
Sabic 
PP 
510 P 
0,905 12 1530 36 11 
       
POE POE 1505 POE 1513 POE 0603 POE 0630   
Hersteller Dow Dow Dow Dow   
Produkt 
Engage 
8180 
Engage 
8130 
Engage 
8450 
Engage 
8402 
  
Octen [Mol %] 15 15 6 6   
Octen 
[w %] 
42 42 19 19   
Dichte 
[g/cm
3
] 
0,864 0,863 0,902 0,902   
MFI 
[g/10 min] 
[190°C / 2,16kg] 
0,5 13 3 30   
Tg [°C] -55 -55 -32 -36   
2 % Sek. Modul 
[MPa] 
7,7 7,3 78,3 72,0   
Bruchspannung 
[MPa] 
6,3 2,4 22,4 11,3   
Bruchdehnung 
[%] 
910 800 750 910   
Weiterreißfestigkeit 
[kN/m]t 
32,0 26,4 90,2 79,1   
 
Tab. 9.3: Materialkennwerte der Versuchsmaterialien 
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Um die nachstehenden Ergebnisse einfacher diskutieren zu können, wurde 
nachstehende Nomenklatur für die untersuchten POE-Typen (vgl. Tab. 9.2 und  
Tab. 9.3) eingeführt: 
 
 
 POE 1505: bezeichnet die POE-Type mit 15 Mol % α-Olefin-Anteil, einem 
MFI von 0,5 g/10 min (Versuchsergebnisse: Kurven in Rot dargestellt), 
 
 POE 1513: bezeichnet die POE-Type mit 15 Mol % α-Olefin-Anteil, einem 
MFI von 13 g/10 min (schwarz dargestellt), 
 
 POE 0603: bezeichnet die POE-Type mit 6 Mol % α-Olefin-Anteil, einem MFI 
von 3 g/10 min (blau dargestellt), 
 
 POE 0630: bezeichnet die POE-Type mit 6 Mol % α-Olefin-Anteil, einem MFI 
von 30 g/10 min (grün dargestellt). 
 
 
Um das Viskositätsverhältnis in Abhängigkeit  von der Scherrate und der 
Temperatur zu überprüfen, wurde die scherratenabhängige Viskosität bei zwei 
unterschiedlichen Temperaturen mittels eines Doppelkapillarrheometers (Rosand 
RH7) bestimmt. In Abb. 9.5 sind die Viskositäten und das Viskositätsverhältnis der 
POE-Typen zum PP (vgl. Gl: 9.2) als Funktion der Scherrate bei 190 °C und 230 °C 
aufgetragen. In dem Diagramm sind zusätzlich die Scherratenbereiche eingetragen, 
welche in der Breitschlitzdüse und im Extruder (ZSK 18 MegLab) während der 
Versuche zu erwarten sind (vgl. Kap. 9.5). Erwartungsgemäß lagen die 
Viskositätsverhältnisse der POE-Typen mit niedrigem MFI-Wert deutlich über dem 
Wert 1, bei den POE-Typen mit hohem MFI-Wert sehr nahe bei 1. Der 
Temperatureinfluss in dem relevanten Scherratenbereich ist als gering einzustufen.  
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Abb. 9.5: Viskositäten und Viskositätsverhältnisse als Funktion  
der Scherrate und der Temperatur  
 
9.4 Versuchsplan 
 
Im Rahmen dieser Versuchsreihen sollten die Wechselwirkungen von 
Prozessparametern und Rezepturzusammensetzung bei unterschiedlichen POE-
Typen untersucht werden. Als Prozesseinflussgrößen wurden die 
Schneckendrehzahl des Compounders und die Pumpendrehzahl der 
Schmelzepumpe variiert.  
 
Dies resultiert aus der Überlegung, dass, wie im vorangegangenen Kapitel 
beschrieben, die eingebrachte Scherung für den Tröpfchenzerfall eines 
Blendsystems und damit die Eigenschaften des fertigen Bauteils oder der Probe 
eine entscheidende Rolle spielt. Im Rahmen der Folienherstellung, so wie sie auch 
an der CC/HTS-Anlage durchgeführt wird, bestehen im Wesentlichen zwei 
Möglichkeiten die eingebrachten Scherungen zu variieren: 
 
 Durch Variation der Schneckendrehzahl des Compouders, wobei im 
Rahmen dieser Versuche der Massendurchsatz im Extruder konstant 
gehalten wurde (6 kg/h). 
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 Durch Variation der Pumpendrehzahl der Schmelzepumpe. Hierbei wird der 
Massendurchsatz im Breitschlitzwerkzeug erhöht, welcher dann zu größeren 
Scherraten im Material führt. Der Bypass zwischen Compounder und 
Schmelzepumpe ermöglicht es, die Durchsätze am Breitschlitzwerkzeug 
unabhängig vom konstanten Durchsatz im Extruder (6 kg/h) einzustellen 
(vgl. Kap. 5). 
 
Die maximale Scherrate, welche im Zwickelbereich des Extruders entsteht, kann 
anhand folgender Gleichung abgeschätzt werden [Koh07]: 
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Bei dieser Abschätzung ist anzumerken, dass in einem Doppelschneckenextruder 
neben Scherströmungen auch Dehnströmungen auftreten. Die damit verbundenen 
komplexen Strömungsprofile lassen sich nur mit Hilfe von aufwendigen 
numerischen Berechnungsverfahren bestimmen. Für eine qualitative Betrachtung 
der eingebrachten Energie durch Erhöhung der Schneckendrehzahl reicht die 
Angabe der maximal erreichten Scherraten aber aus. 
 
Die maximale Scherrate im Breitschlitzwerkzeug, die am Rand der Breitschlitzdüse 
entsteht, lässt sich anhand des erzielten Volumenstroms und der geometrischen 
Bedingungen im Breitschlitzwerkzeug berechnen (siehe Gl: 9.4 und Gl: 9.5) [NN08]. 
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Tab. 9.4 gibt eine Übersicht über die gewählten Versuchsbedingungen, d. h. die für 
diese Versuche verwendeten Schnecken- und Pumpendrehzahlen mit den 
dazugehörigen berechneten maximalen Scherraten. Die Abzugsgeschwindigkeit 
der Folienanlage wurde so auf die Pumpendrehzahl abgestimmt, dass sich eine 
konstante Foliendicke von ca. 0,35 mm ergab.  
 
Für die Gradientenversuche wurden die Prozessparameter jeweils vor dem Start 
der Mischungsveränderungen eingestellt und während des jeweiligen Versuches 
konstant gehalten. Die Gradientenzeit (Zeit, in der die Zusammensetzung 
kontinuierlich verändert wurde) betrug eine Stunde. In dieser Zeit wurde die 
Blendrezeptur von 0 w% auf 50 w% POE Anteile kontinuierlich erhöht. Hieraus 
resultieren pro Versuchsreihe und je online gemessener Eigenschaft ca. 60 bis 80 
Messwerte, wie sie in den jeweiligen Diagrammen zu erkennen sind; damit ist auch 
eine statistische Absicherung der Ergebnisse gewährleistet. 
 
Bei den mechanischen Online-Tests handelt es sich im Einzelnen um die folgenden 
Kennwerte: 
 
 die Durchstoßkraft, d. h. die Kraft beim Durchstoßen der Folie in N,  
 den Weiterreißweg, d. h. den Stößelweg bei welchem die Folie im 
Weiterreißversuch gerissen ist in mm, 
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 die Streckspannung (Spannung vor dem Einschnüren der Folienprobe) 
ermittelt im Online-Zugversuch in MPa (vgl. Kap. 6 und Abb. 6.15), 
 den 2 % Sekantenmodul ermittelt im Online-Zugversuch in MPa.  
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Tab. 9.4: Untersuchte Prozessparameter und die dazugehörigen maximalen Scherraten 
 
Die Stößelgeschwindigkeit beim Online-Durchstoßversuch betrug 2400 mm/min, 
während für die Online-Zugversuche und Online-Weiterreißversuche eine 
Stößelgeschwindigkeit von 180 mm/min eingestellt wurde. Die Kennwerte des 
Online-Zugversuchs und des Online-Weiterreißversuchs wurden in 
Folienabzugsrichtung ermittelt.  
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Parallel zu jedem Prüfzyklus der mechanischen Online-Tests wurden 
Lichtstreubilder mit der Kleinwinkellichtstreuung aufgenommen. Die gewählten 
Versuchsbedingungen wie Schneckenkonfiguration und Temperaturen sind dem 
Versuchsprotokoll im Anhang A5 zu entnehmen. 
 
Der Einfluss der Prozessparameter wurde zunächst an den beiden POE-Typen: 
 
 POE 1505 (α-Olefin-Anteil: hoch; Viskositätsverhältnis: hoch), 
 POE 0630 (α-Olefin-Anteil: niedrig; Viskositätsverhältnis: niedrig) 
 
untersucht, welche die „Eckpunkte“ der POE-Versuchsmaterialen (vgl. Tab. 9.2) 
widerspiegeln. In Kap. 9.5 sind die Versuchsergebnisse zum Einfluss der 
Verarbeitungsparameter und der unterschiedlichen POE-Typen auf die 
Blendmorphologie und auf die mechanischen Eigenschaften wiedergegeben.  
 
Um zu untersuchen, inwieweit die jeweiligen Versuchsreihen reproduzierbare 
Ergebnisse liefern, wurde die gesamte Versuchsreihe für eine Schneckendrehzahl 
von 500 min-1 und einer Drehzahl der Schmelzepumpe von 25 min-1 mit beiden 
vorgenannten POE-Typen wiederholt. Für die Beurteilung des Einflusses der 
Schmelzepumpendrehzahl wurden die Versuche mit allen vier ausgewählten POE-
Versuchsmaterialien durchgeführt; die Ergebnisse sind gleichfalls in Kap. 9.5 
zusammengestellt. 
 
Zur Validierung der Streubilder sind zusätzlich an unterschiedlichen Stellen und 
damit unterschiedlichen Zusammensetzungen Proben aus den Folien für 
Morphologieuntersuchungen am REM heraus präpariert worden. Die Proben 
wurden durch Kaltbruch (Abkühlung im flüssigen Stickstoff) gespalten, so dass sich 
die Bruchflächen parallel zur Folienabzugsrichtung ergaben (siehe Anhang: A13). 
Danach erfolgte eine Lagerung der Proben in 80 °C heißem Xylol für 24 Stunden 
um die POE-Phase aus der Folie heraus zu lösen. So ließ sich die Morphologie an 
der Bruchfläche mittels REM untersuchen. Die Ergebnisse der REM-
Untersuchungen werden gemeinsam mit den Ergebnissen der mechanischen 
Online-Tests und der Kleinwinkellichtstreuung in Kap. 9.5 diskutiert.  
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9.5  Versuchsergebnisse 
 
9.5.1 Reproduzierbarkeit der Ergebnisse 
 
Vor der Darstellung der Ergebnisse und der anschließenden Diskussion des 
Einflusses der untersuchten Prozessparameter sowie der eingesetzten 
Versuchsmaterialen/Rezepturen soll zunächst auf die Reproduzierbarkeit der 
Versuche eingegangen werden. Denn zur richtigen Bewertung der Ergebnisse 
dieser Screening-Methode auf Basis der CC/HTS ist die Frage nach der 
Reproduzierbarkeit von entscheidender Bedeutung. In den Abb. 9.6 und Abb. 9.7 
sind die Versuchsergebnisse zur Beurteilung der Reproduzierbarkeit, ermittelt an 
den POE-Typen 1505 und 0630, dargestellt. Als Prozessparameter wurden eine 
Schneckendrehzahl am Compounder von 500 min-1 und eine 
Schmelzepumpendrehzahl von 25 min-1 gewählt. Die hier gegenübergestellten 
Versuchsergebnisse stammen aus unterschiedlichen Versuchsblöcken, die zeitlich 
deutlich versetzt durchgeführt wurden und somit in doppelter Hinsicht repräsentativ 
hinsichtlich des Nachweises der Reproduzierbarkeit sind. Bei der POE-Type 1505 
handelt es sich um eine Type, die wegen ihres hohen α-Olefin-Anteils relativ gut 
mischbar mit Polypropylen ist, während die POE-Type 0630 wegen ihres niedrigen 
α-Olefin-Anteils eine schlechtere Mischbarkeit mit Polypropylen erwarten lässt.  
 
An dieser Stelle sei nochmals ausdrücklich darauf hingewiesen, dass es sich bei 
der CC/HTS-Methode um eine Screening Methode handelt; somit stehen weniger 
die absolut erreichten Materialeigenschaften im Vordergrund, sondern mehr 
Trends, sowie relative Zusammenhänge, welche „schnell" erfasst werden sollen.  
 
In Abb. 9.6 sind die Versuchsergebnisse der POE-Type 1505 wiedergegeben. Es 
ist zu erkennen, dass die Versuchsergebnisse beider Versuchsreihen praktisch  
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Abb. 9.6: Gegenüberstellung unterschiedlicher Versuchsreihen der POE-Type 1505 
 
 
Abb. 9.7: Gegenüberstellung unterschiedlicher Versuchsreihen der POE-Type 0630 
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identische Ergebnisse lieferten. Dem gegenüber weichen die Versuchsergebnisse 
mit der POE-Type 0630 (vgl. Abb. 9.7) deutlich voneinander ab. Die Ergebnisse 
zeigen bei der POE-Type 0630 mehr oder weniger gravierende Unterschiede bei 
allen untersuchten Kennwerten. 
 
Da bei der POE-Type 1505 eine verhältnismäßig gute Reproduzierbarkeit vorliegt 
und diese bei der POE-Type 0630 nicht gegeben ist, ist die Ursache für die 
fehlende Reproduzierbarkeit wohl in der Mischbarkeit des verwendeten POEs zum 
Polypropylen zu suchen.  
 
Wie in Kap. 2 -vgl. auch Abb. 2.3- beschrieben, sind ein Zeichen für eine nicht 
ausreichende Mischbarkeit Unstetigkeiten im Kurvenverlauf, wie sie auch in  
Abb. 9.7 -Weiterreißfestigkeit- zu beobachten sind [Jun90, Rob07, Bot93]. Die 
Unterschiede der beiden Versuchsreihen für die POE-Type 0630 lassen sich auch 
in den REM-Untersuchungen und in den Streubildern erkennen (vgl. Abb. 9.8). 
 
1. Versuchsreihe 2. Versuchsreihe 
  
  
 
Abb. 9.8: Struktureller Vergleich unterschiedlicher Versuchsreihen  
der POE-Type 0630 bei 20 w% 
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Dem REM-Bild der 1. Versuchsreihe ist zu entnehmen, dass es während der 
Aufbereitung dieses Blends nicht gelungen ist, die POE-Phase in der 
Polypropylenmatrix gleichmäßig zu dispergieren. Dies lässt sich im REM-Bild an 
den relativ großen und elongierten POE-Domänen erkennen, die im Zentrum des 
Bildes konzentriert sind. Hingegen liegen bei der 2. Versuchsreihe sehr stark 
elongierte POE-Domänen vor, welche über den Folienquerschnitt gut verteilt sind. 
Diese morphologischen Unterschiede lassen sich auch in den Online-Streubildern 
anhand der aus dem Streubild hervorragenden „Nadeln" erkennen. Im Streubild der 
2. Versuchsreihe ist die „Nadel" deutlich ausgeprägter als die im Streubild der 1. 
Versuchsreihe. Hieraus lassen sich schon erster Erkenntnisse hinsichtlich der 
erzielten mechanischen Eigenschaften ableiten. Durch die deutlich ausgeprägte 
starke Elongierung der POE-Domänen in der 2. Versuchsreihe fallen im Bereich 
von 20 w% POE-Anteilen die Weiterreißkennwerte deutlich höher aus, als bei der 
1. Versuchsreihe. Hingegen sind die geringer elongierten POE-Domänen der 
1. Versuchsreihe vermutlich für die etwas höheren Werte der Durchstoßkraft dieser 
Versuchsreiche verantwortlich. Die schlechte Dispergierung der POE-Domänen bei 
den Ergebnissen der 1. Versuchsreiche führen zu einer Dominanz der 
Matrixkomponente (Polypropylen) und damit zu den höheren 
Streckspannungswerten und geringerem Abfall der Steifigkeit bei dieser 
Versuchsreihe. 
 
Schon aus diesen beiden Versuchsreihen lässt sich ableiten, dass die POE-Type 
0630 für die Schlagzähmodifizierung von dieser untersuchten Polypropylen-Type 
wohl als wenig geeignet anzusehen ist.  
 
Aus den Versuchsergebnissen zur Reproduzierbarkeit lassen sich erste 
Erkenntnisse ableiteen: 
 
1. Bei der POE-Type 1505 gelingt in beiden Versuchsreihen eine Erhöhung der 
Durchstoßfestigkeit um einen Faktor von ca. 2.  
 
2. Die Versuche mit dem POE-Type 1505 zeigen die gute Reproduzierbarkeit bei 
gut mischbaren Komponenten. 
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3. Demgegenüber liegt bei der POE-Type 0630 die maximale Erhöhung der 
Durchstoßkraft bei einem Faktor von ca. 1,4; bei der 2. Versuchsreihe ist keine 
Steigerung der Durchstoßfestigkeit festzustellen.  
 
4. Durch die geringere Mischbarkeit der POE-Type 0630 mit dem Polypropylen, 
können kleinste Prozessschwankungen erhebliche Auswirkungen auf die 
Performance des Blends haben, was gleichbedeutend mit einem Ausschluss 
für die Serienanwendung ist. 
 
5. Mischbarkeitsprobleme sind beim Screening mittels CC/HTS schwer zu 
erkennen und machen sich in einigen Fällen durch Unstetigkeiten bemerkbar 
(vgl. Abb. 9.7 und Abb. 9.14 - Weiterreißweg), die Problematik, schlechte oder 
eingeschränkte Mischbarkeit, ist auch bei klassischer Vorgehensweise nur 
schwer erkennbar. 
 
 
9.5.2 Einfluss der Prozessparameter 
 
Für die weiteren Darstellungen/Diagramme und für die Diskussion der 
Versuchsergebnisse wurden die online ermittelten Messwerte aus den 
mechanischen Tests einer statistischen Glättung (Smooth) unterzogen. In den 
einzelnen Diagrammen sind die verwendeten Smooth Methoden und Smooth 
Parameter aufgeführt. Die beiden eingesetzten Glättungsmethoden basieren auf 
einer lokalen Regression mit dem Unterschied, dass die Methode „rloess" auf 
einem Polynom 2. Ordnung und die Methode „rlowess" auf einem Polynom 
1. Ordnung basieren. Der Smooth Parameter beschreibt die Stärke der Glättung; je 
größer der Smooth Parameter (Standardwert in Matlab ist 5) eingestellt wird, umso 
stärker fällt die Glättung der Funktionen aus. Dies erscheint sinnvoll, da bei der 
gewählten Versuchsanordnung immer wieder einzelne Werte als nicht repräsentativ 
anzusehen und somit auszuschließen sind (so genannte Ausreißer). Die 
Originaldaten sind im Anhang - siehe Abb. A. 9 bis Abb. A. 12 - wiedergegeben.  
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In Abb. 9.9 und Abb. 9.10 sind die Versuchsergebnisse der mechanischen Online-
Tests in Abhängigkeit des POE-Anteils bei unterschiedlichen Schneckendrehzahlen 
des Compounders dargestellt, wobei in Abb. 9.9  die Versuchsergebnisse ermittelt 
an der POE-Type 1505 und in Abb. 9.10 die Versuchsergebnisse der POE-Type 
0630 aufgetragen sind.  
 
Einfluss der Schneckendrehzahl bei POE-Type 1505 
 
Dem Kurvenverlauf der Durchstoßkraft bei den Versuchen mit der POE-Type 
1505 (Abb. 9.9) ist zu entnehmen, dass bis zu einem POE-Anteil von ca. 20 w% die 
Durchstoßkraft kontinuierlich bis auf ein Maximum zunimmt. Die Zunahme der hier 
erreichten Durchstoßkraft entspricht einem Faktor von ca. 2 in Vergleich zum reinen 
Polypropylen. Bei einer weiteren Erhöhung des POE-Anteils sinkt die 
Durchstoßkraft leicht ab. Hinsichtlich der verwendeten Schneckendrehzahlen des 
Compounders sind graduelle Unterschiede zu erkennen. Während die 
Durchstoßkraft bei 250 min-1 und 500 min-1 einen ähnlichen Kurvenverlauf aufweist, 
steigt die Durchstoßkraft bei 900 min-1 im Bereich von >0 w% bis 20 w% POE-
Anteilen stärker an. Unter Berücksichtigung der Rohdaten dieser Versuchsreihen 
(Anhang Abb. A. 7) zeigt sich, dass diese Beobachtung in Folge der 
Funktionsglättung „verstärkt" wird. Diese Feststellung wird gestützt durch die 
Tatsache, dass in den Streubildern der Kleinwinkellichtstreuung - siehe Tab. 9.6 
und Anhang Tab. A. 9 - , keine signifikanten Unterschiede zu erkennen sind, 
welche auf eine bessere Dispergierung oder feinere POE-Phasendomänen bei der 
höheren Schneckendrehzahl hinweisen. Im weiteren Funktionsverlauf gleichen sich 
die Durchstoßwerte denen bei geringeren Schneckendrehzahlen an; dies deutet auf 
einen untergeordneten Einfluss der Schneckendrehzahl hin.  
 
Die Kennwerte des Weiterreißweges lassen weder einen Einfluss der 
Schneckendrehzahl, noch des POE-Anteils der POE-Type 1505 auf den 
Weiterreißweg erkennen. Die Streckspannungswerte der POE-Type 1505 nehmen 
mit zunehmendem POE-Anteil linear von ca. 40 MPa auf ca. 20 MPa, d. h. auf die 
Hälfte, ab und dies, ohne dass ein Einfluss der Schneckendrehzahl erkannt 
werden kann. 
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Abb. 9.9: Ergebnisse der mechanischen Online-Prüfungen in Abhängigkeit des POE-Anteils 
  (POE1505) bei unterschiedlichen Schneckendrehzahlen des Compounders 
 
Die Steifigkeitskennwerte (2 % Sekantenmodul) nehmen mit zunehmendem POE-
Anteil ebenfalls linear von ca. 800 MPa auf ca. 200 MPa, d. h. auf ein Viertel des 
Ausgangswertes, ab. Aus den Kurvenverläufen des 2 % Sekantenmoduls ist 
gleichfalls kein Einfluss infolge veränderter Schneckendrehzahl zu erkennen.  
 
Abb. 9.9 zeigt eindeutig, dass bei der POE-Type 1505 die Schneckendrehzahl des 
Compouders im untersuchten Drehzahlbereich keinen bzw. nur einen sehr geringen  
- vgl. Durchstoßfestigkeit - Einfluss auf alle untersuchen Eigenschaften hat.  
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Einfluss der Schneckendrehzahl bei POE–Typ 0630 
 
Die nachstehend diskutierten Kurvenverläufe für die POE-Type 0630 (vgl.: 
Abb. 9.10) entstammen alle der 1. Versuchsreihe; somit sind die Ergebnisse „eher“ 
miteinander vergleichbar (vgl. Kap. 9.5.1); die Ergebnisse der  
2. Versuchsreihe zum Nachweis der Reproduzierbarkeit wurden bei den weiteren 
Überlegungen zum Einfluss der Schneckendrehzahl nicht berücksichtigt.  
 
 
 
Abb. 9.10: Ergebnisse der mechanischen Online-Prüfungen in Abhängigkeit des POE-Anteils 
(POE 0630) bei unterschiedlichen Schneckendrehzahlen des Compounders 
 
Dem Kurvenverlauf der Durchstoßkraft der POE-Type 0630 (Abb. 9.10) ist bei ca. 
25 w% POE-Anteilen ein leicht ausgeprägtes Maximum zu entnehmen. Die hierbei 
erreichte Steigerung der Durchstoßkraft liegt bei ca. 30  % im Vergleich zum reinen 
Polypropylen. Bei 50 w% POE-Anteilen entspricht die Durchstoßkraft wiederum der 
des reinen Polypropylens. Die drei Kurvenverläufe für die unterschiedlichen 
Schneckendrehzahlen lassen keinen Einfluss der Schneckendrehzahl auf die 
Durchstoßfestigkeit erkennen. 
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Der Weiterreißweg bei diesen Versuchen nimmt bis ca. 30 w% merklich zu, und 
fällt dann bei weiterer Erhöhung des POE-Anteils wieder erkennbar ab, unabhängig 
von der Schneckendrehzahl. Aus den Streckspannungskennwerten ist zu folgern, 
dass weder der POE 0630-Anteil noch die Schneckendrehzahl einen erkennbaren  
Einfluss haben. Die Steifigkeitskennwerte (2 % Sekantenmodul) fallen mit 
zunehmendem POE-Anteil deutlich von ca. 900 MPa auf ca. 400 MPa linear ab, 
vergleichbar der POE-Type 1505. Auch bei dieser Eigenschaft ist die Veränderung 
als Folge der Zusammensetzung unabhängig von der Schneckendrehzahl. 
 
Einfluss der Schneckendrehzahl auf die Morphologie 
 
In den Tab. 9.5 bis Tab. 9.7 sind die Streubilder aus der Kleinwinkellichtstreuung 
und die online ermittelten mechanischen Eigenschaften (Mittelwerte) sowie die 
Versagensbilder beim Durchstoß- und Weiterreißversuch für die unterschiedlichen 
POE-Typen bei den untersuchten Schneckendrehzahlen tabellarisch aufgeführt. 
Tab. 9.5 repräsentiert die Auswertung bei reinem Polypropylen (0 w% POE-
Anteile), während Tab. 9.6 und Tab. 9.7 die Ergebnisse bei 20 w% und 40 w% 
POE-Anteilen wiedergeben. Die Streubilder über den gesamten Rezepturbereich 
der einzelnen Gradientenversuche sind im Anhang zu finden (Tab. A. 9). 
 
Aus den Bildern der Kleinwinkelstreuung lassen sich, wie in Kap 4.4 beschrieben, 
wesentliche Erkenntnisse über die Blendstrukturen gewinnen (vgl. Tab. 4.1), 
welche sich auch in der mechanischen Performance der untersuchten Blends 
widerspiegeln. 
 
Diese Erkenntnisse lassen sich auch auf die hier wiedergegebenen Streubilder 
(Tab. 9.5 bis Tab. 9.7) übertragen. Sie ermöglichen je nach Form, Größe und 
Erscheinungsbild, qualitative Aussagen zur Blendstruktur. 
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Tab. 9.5: Versuchsergebnisse bei unterschiedlichen Schneckendrehzahlen 
 und reinem Polypropylen 
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In Tab. 9.5 sind die Streubilder bei reinem Polypropylen aufgetragen. Es ist 
festzustellen, dass sich die Streubilder erwartungsgemäß kaum unterscheiden und 
dass die mechanischen Eigenschaften alle auf gleichem Niveau liegen. Da die 
Ergebnisse aus jeweils drei Versuchsreihen resultieren, ist auch dies ein Indiz für 
die Reproduzierbarkeit dieser Methode. Anhand der Versagensbilder der 
Durchstoßversuche und der Weiterreißversuche können schon mit unbewaffnetem 
Auge wichtige Schlüsse bezüglich der Anisotropie und damit der Ausprägung der 
POE-Domänen in der Folie gewonnen werden. Die Versagensbilder des 
Weiterreißversuchs zeigen anschaulich das plastische Verformungsverhalten der 
Folien in Folienabzugsrichtung. Anhand der Versagensbilder des 
Durchstoßversuchs ist zu erkennen, dass die Folien immer längs zur 
Folienabzugsrichtung gerissen sind und keine bzw. nur eine sehr geringe plastische 
Verformung stattgefunden hat. Dies ist auf die herstellungsbedingte Orientierung 
der Polypropylenmoleküle in Folienabzugsrichtung zurückzuführen. Die Streubilder, 
die Versagensbilder der Durchstoßversuche und der Weiterreißversuche zeigen, 
dass die Schneckendrehzahl keinen Einfluss auf das Eigenschaftsprofil des reinen 
Polypropylen-Compounds hat. 
 
In Tab. 9.6 sind die Ergebnisse ermittelt bei unterschiedlichen 
Schneckendrehzahlen bei 20 w% POE-Anteilen der POE-Typen 1505 und 0630 
dargestellt. Die Intensitätsverteilung der Streubilder bei der POE-Type 1505 
erscheint im Vergleich zu denen der POE-Type 0630 deutlich größer, auch ist die 
Form der Streubilder deutlich unterschiedlich. Hinsichtlich des zu beurteilenden 
Einflusses der Schneckendrehzahl sind auch bei einem POE-Anteil von 20 w% bei 
beiden POE-Typen keine Veränderungen als Folge unterschiedlicher Drehzahlen 
festzustellen.  
 
Die Streubilder der POE-Type 1505 bei 40 w% POE-Anteilen (Tab. 9.7) zeigen 
keine signifikanten Veränderungen bei den Bildwiedergaben verglichen mit 20 w% 
POE- Anteilen. Deutliche Unterschiede treten bei der POE-Type 0630 zwischen  
 
  
 
 
Schlagzähmodifizierung von Polypropylen mit Polyolefinelastomeren (POE)  114 
 
P
O
E
-T
y
p
e
 
[2
0
 w
%
] 
n
Z
S
K
 
S
tr
e
u
b
il
d
 
D
u
rc
h
s
to
ß
k
ra
ft
  
[N
] 
W
e
it
e
rr
e
iß
w
e
g
  
[m
m
] 
S
tr
e
c
k
s
p
a
n
n
u
n
g
 
[M
P
a
] 
2
 %
 S
e
k
. 
M
o
d
u
l 
[M
P
a
] 
D
u
rc
h
s
to
ß
v
e
rs
u
c
h
 
W
e
it
e
rr
e
iß
v
e
rs
u
c
h
 
P
O
E
 1
5
0
5
 
250 
 
350 30 32 521 
  
500 
 
337 29 29 555 
  
900 
 
375 29 32 451 
  
P
O
E
 0
6
3
0
 
250 
 
198 30 38 673 
  
500 
 
231 32 42 578 
  
900 
 
252 32 41 631 
  
 
Tab. 9.6: Versuchsergebnisse bei unterschiedlichen Schneckendrehzahlen 
 und einem POE-Anteil von 20 w% 
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Tab. 9.7: Versuchsergebnisse bei unterschiedlichen Schneckendrehzahlen  
und einem POE-Anteil von 40 w% 
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Tab. 9.8: REM-Bilder der Folienproben im Vergleich zu den Streubildern bei  
       unterschiedlichen Schneckendrehzahlen (20 w% POE-Anteilen) 
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20 w% und 40 w% in den Streubildern hervor. Dies gilt aber nicht hinsichtlich der 
Schneckendrehzahl, bei der auch bei einem POE-Anteil von 40 w% kein Einfluss 
auf die Morphologie des Compounds zu beobachten ist. 
 
Um diese Aussagen weiter zu erhärten, wurden in Tab. 9.8 REM-Bilder bei 20 w% 
POE-Anteilen und die dazu gehörigen Streubilder bei den drei untersuchten 
Schneckendrehzahlen gegenübergestellt. Bei der POE-Type 1505 ist kein 
signifikanter Unterschied bei den unterschiedlichen Schneckendrehzahlen 
festzustellen.  
 
Die Untersuchung des Einflusses der Schneckendrehzahl bei dem POE-Type 0630 
korrespondiert mit dem des Typs 1505; auch in diesem Fall ist kein Unterschied in 
den mechanischen sowie in den strukturellen Eigenschaften bei unterschiedlichen 
Schneckendrehzahlen zu erkennen. Allerdings zeigen die REM-Bilder – vergl. Tab. 
9.8 - bei ca. 20 w% POE-Anteilen, dass die Blendstruktur durch große und schlecht 
dispergierte POE-Partikel gekennzeichnet ist. Die Blendmorphologie bei der POE-
Type 0630 ist für alle drei Schneckendrehzahlen gleichermaßen unbefriedigend. 
 
Einfluss der Schneckendrehzahl - Zusammenfassung 
 
Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass weder die mechanischen 
Eigenschaften, noch die morphologischen Untersuchungen einen Hinweis auf einen 
Einfluss der Schneckendrehzahl liefern. 
 
Einfluss der Schmelzepumpendrehzahl bei reinem Polypropylen 
 
Bei der Beurteilung der Schmelzepumpendrehzahl ist zunächst festzuhalten, dass 
diese bei den beiden untersuchten Drehzahlen bei reinem Polypropylen keinen 
Einfluss auf das mechanische Verhalten der Folien hat. Erkennbar ist dies an der 
Auswertung der mechanischen Online-Prüfungen in Abb. 9.11 und Abb. 9.12, sowie 
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Tab. 9.9: Versuchsergebnisse bei unterschiedlichen Schmelzepumpendrehzahlen 
und reinem Polypropylen 
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der tabellarisch Gegenüberstellung in Tab. 9.9. Bei den Versagensbildern des 
Durchstoßversuches und des Weiterreißversuches sind durchweg keine 
morphologischen Unterschiede bei den beiden untersuchten 
Schmelzepumpendrehzahlen zu beobachten. 
 
Einfluss der Schmelzepumpendrehzahl bei POE mit hohem α-Olefin-Anteil 
 
Um den Einfluss der Schmelzepumpendrehzahl auf die Werkstoffeigenschaften 
nach dem Compoundieren zu bewerten, wurden entsprechende Versuche mit allen 
vier in die Untersuchung einbezogenen POE-Typen, jeweils mit einer 
Pumpendrehzahl von 25 min-1 und 45 min-1, durchgeführt.  
 
In Abb. 9.11 sind die mittels Online-Prüfung ermittelten Eigenschaften als Funktion 
der POE-Anteile für die POE-Typen 1505 und 1513, d. h. den POE-Typen mit 
einem hohen α-Olefin-Anteil bei unterschiedlichen Schmelzepumpendrehzahlen 
wiedergegeben. Die Kurvenverläufe zeigen bei der Durchstoßkraft bei der POE-
Type 1505 und einer Schmelzepumpendrehzahl von 45 min-1 eine deutliche 
Abweichung – niedrigeres Maximum – gegenüber der POE-Type 1513 und 1505 
bei niedrigerer Drehzahl. Bei höheren POE-Anteilen nähern sich die Kurven 
allerdings wieder an. 
 
Abb. 9.11: Ergebnisse der mechanischen Online-Prüfung in Abhängigkeit des POE-Anteils  
                   bei unterschiedlichen Schmelzepumpendrehzahlen der POE-Typen 1505 und 1513 
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Bei allen anderen Eigenschaften - Weiterreißweg, Streckspannung und 
Sekantenmodul - ist bei der POE-Type 1505 und 1513 kein signifikanter 
Unterschied zwischen den Werten ermittelt bei niedriger oder hoher 
Schmelzepumpendrehzahl zu erkennen. 
 
Einfluss der Schmelzepumpendrehzahl auf die Morphologie der POE-Type 1505 
 
Es stellt sich die Frage, inwieweit die Schmelzepumpendrehzahl bei der 
POE-Type 1505 ursächlich für die Unterschiede ist und wie die Morphologie 
hierdurch verändert wird. Hierzu sind in Tab. 9.10 die 
Versuchsergebnisse/Kennwerte, sowie die Streubilder der Kleinwinkellichtstreuung 
und die Versagensbilder beim Durchstoß- und Weiterreißversuch der beiden 
untersuchten POE-Typen mit hohem α-Olefin-Anteil bei POE-Anteilen von 20 w% 
und 40 w% bei unterschiedlichen Schmelzepumpendrehzahlen tabellarisch 
gegenüber gestellt.  
 
Bei 20 w% POE-Anteilen sind in den Kleinwinkelstreubildern deutliche 
Unterschiede abhängig von der Schmelzepumpendrehzahl zu beobachten, die bei 
40 w% nicht mehr so gravierend ausfallen und wie bereits beschrieben, bei reinem 
Polypropylen nicht vorhanden sind – vgl. in Tab. 9.9. 
 
Das Streubild der POE-Type 1505 bei 20 w% zeigt eine ovale Struktur, die bei 
höherer Schmelzepumpendrehzahl deutlich kleiner ausfällt; dies korrespondiert mit 
den gemessenen Durchstoßwerten, die bei höherer Schmelzepumpendrehzahl 
deutlich geringer ist. Anhand des kleineren Streubildes, der geringeren 
Intensitätsverteilung innerhalb des Streubildes und der geringeren Durchstoßkraft 
bei dieser POE-Konzentration ist zu vermuten, dass hierfür entsprechend größere 
Unterschiede in der Dispergierung und in der Größe der POE-Phasendomänen 
ursächlich sind. Der Anstieg der Durchstoßkraft von reinem Polypropylen zu den 
Werten für 20 w% POE-Anteilen ergibt bei der niedrigen Schmelzepumpendrehzahl 
einen Anstieg um den Faktor ca. 2, während bei der höheren 
Schmelzepumpendrehzahl nur ein Faktor von ca. 1,5 zu beobachten ist. Auch dies 
deutet auf Unterschiede bei der Morphologie hin. 
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Tab. 9.10: Versuchsergebnisse bei unterschiedlichen Schmelzepumpendrehzahlen 
 bei POE-Anteilen von 20 w% bzw. 40 w% 
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Diese Vermutung wird durch die Untersuchungen mittels REM gestützt. In 
Tab. 9.11 sind die REM-Bilder dieser POE-Type bei 20 w% POE-Anteilen bei den 
unterschiedlichen Schmelzepumpendrehzahlen wiedergegeben.  
 
Bei niedriger Schmelzepumpendrehzahl ist in den REM-Bildern eine relativ gute 
und feine Dispergierung der POE-Domänen zu erkennen. Im Vergleich hierzu 
erscheint die Dispergierung der POE-Partikel bei der höheren 
Schmelzepumpendrehzahl deutlich gröber und zum Teil etwas elongiert. Dies 
könnte die geringere Durchstoßkraft bei der höheren Schmelzepumpendrehzahl 
erklären. Ursache hierfür könnte sein, dass zwar durch die höhere 
Schmelzepumpendrehzahl auch die Scherung im Breitschlitzwerkzeug erhöht wird, 
allerdings wird damit einhergehend die Verweilzeit im Breitschlitzwerkzeug 
annähernd halbiert; dadurch könnte die für den Tröpfchenzerfall erforderliche 
Verweilzeit im Scherfeld nicht erreicht werden [Cre92]. 
 
Bei 40 w% POE-Anteilen ist, wie Tab. 9.10 zeigt, der Unterschied in der 
Durchstoßkraft als Folge der höheren bzw. niedrigeren Drehzahl kleiner als 10 % 
und liegt damit innerhalb der üblichen Messwertabweichungen und ist somit wenig 
relevant. Diese Aussage wird durch die Streubilder (vgl. Tab. 9.10) erhärtet. In 
diesen ist bei der POE-Type 1505 zu erkennen, dass sich das Streumuster bei 
niedriger Schmelzepumpendrehzahl dem bei höherer Schmelzepumpendrehzahl 
angleicht. Dies lässt, bedingt durch den höheren POE-Anteil, auf eine 
Vergröberung der Blendstruktur schießen. Bei 50 w% POE-Anteilen sehen die 
Streumuster bei dieser POE-Type in Form und Größe praktisch identisch aus (vgl. 
Anhang: Tab. A. 10). Auch liegen die online bestimmten mechanischen 
Eigenschaften auf vergleichbarem Niveau, was auf einen geringer werdenden 
Einfluss der Schmelzepumpendrehzahl bei höheren POE-Anteilen hindeutet. 
 
Die Kennwerte der Streckspannung, der Steifigkeit (Sekantenmodul) und des 
Weiterreißweges lassen keinen Einfluss infolge unterschiedlicher 
Schmelzepumpendrehzahlen erkennen. 
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Tab. 9.11: REM-Bilder der POE-Typen 1505 und 1513 bei unterschiedlichen 
Schmelzepumpendrehzahlen (POE-Anteil 20 w%) 
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Einfluss der Schmelzepumendrehzahl auf die Morphologie der POE-Type 1513 
 
In den Streubildern der POE-Type 1513 sind insbesondere bei 20 w% die aus dem 
Streubild hervorstehenden „Nadeln", die auf stark elongierte POE-Domänen 
hinweisen, deutlich zu sehen (vgl. Tab. 9.10). Die gute Farbintensitätsverteilung 
des Streulichts bei dieser POE-Type lässt auf eine relativ gute und feine 
Dispergierung der POE-Domänen schließen. Vergleicht man die 
Versuchsergebnisse der POE-Type 1513 bei unterschiedlichen 
Schmelzepumpendrehzahlen über den gesamten Rezepturbereich, so ist 
festzuhalten, dass sich die mechanischen Eigenschaften und die Ausprägung der 
Streubilder bezüglich der Schmelzepumpendrehzahl vergleichsweise wenig ändern 
(vgl. auch Tab. A. 10). Die zuvor beschriebenen „Nadeln", die auf elongierte 
Strukturen hindeuten, sind bei einem POE-Anteil von 40 w% kaum noch zu 
erkennen, dies gilt auch bezüglich deren Form und Größe und den beiden 
untersuchten Schmelzepumpendrehzahlen. Der Rückgang der elongierten POE-
Domänen ist auch wieder im Versagensbild des Durchstoßversuchs zu finden. Hier 
ist ein kreisrunder Stößelabdruck zu erkennen, welcher ebenfalls auf eine geringe 
Vorzugsrichtung der POE-Domänen hindeutet.  
 
Wie bei der POE-Type 1505 wurden auch bei der Type 1513 REM-Untersuchungen 
zum besseren Verständnis der Morphologie durchgeführt (siehe Tab. 9.11). Wie 
erläutert, deuten die deutlich erkennbaren, schärfer ausgeprägten „Nadeln" im 
Streubild, bei höherer Schmelzepumpendrehzahl, auf sehr stark elongierte POE-
Domänen hin. Diese elongierten POE-Domänen lassen sich auch in dem REM-Bild 
bei 20 w% POE-Anteilen im Randbereich der Probe bei der höheren 
Schmelzepumpendrehzahl deutlich erkennen (vgl. Tab. 9.11). Die im Allgemeinen 
sehr gute und feine Dispergierung dieser POE-Type im Polyproylen, gerade im 
Mittelbereich der Folienproben, führt dazu, dass diese elongierten Strukturen im 
Randbereich für die Beurteilung des Einflusses der Schmelzepumpendrehzahl nicht 
weiter ins Gewicht fallen.  
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Einfluss der Schmelzepumpendrehzahl bei POE mit niedrigem α-Olefin-Anteil 
 
Die entsprechenden Ergebnisse – für die Durchstoßkraft, den Weiterreißweg, die 
Streckspannung und den Sekantenmodul - sind in Abb. 9.12 wiedergegeben.  
 
Die Durchstoßkraft weist bei den beiden Typen mit niedrigem α-Olefin-Anteil 
abhängig von der Schmelzepumpendrehzahl eine erkennbare Verschiebung des 
Maximums – POE-Type 0603 – bzw. Minimums – POE-Type 0630 – auf. Auch hier 
stellt sich die Frage, inwieweit dies mit morphologischen Veränderungen 
einhergeht.  
 
Hinsichtlich der unterschiedlichen Schmelzepumpendrehzahlen sind bei den POE-
Typen 0603 und 0630 beim Weiterreißweg gravierende Abweichungen zu 
erkennen. Die Kurvenverläufe korrelieren mit den in Kap. 9.5.1 - vgl. auch  
Abb. 9.7 - beschriebenen Unstetigkeiten bei der zuletzt genannten POE-Type, was 
auf eine problematische/schlechte Mischbarkeit zurück zu führen sein dürfte. 
 
 
Abb. 9.12: Ergebnisse der mechanischen Online-Prüfung in Abhängigkeit des POE-Anteils  
bei unterschiedlichen Schmelzepumpendrehzahlen der POE-Typen 0603 und 0630 
 
Die gemessenen Streckspannungen bei den beiden POE-Typen mit niedrigem 
α-Olefin-Anteil lassen keinen Einfluss der Schmelzepumpendrehzahl auf diese 
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Werkstoffeigenschaft erkennen, demgegenüber weichen die Kurvenverläufe der 
POE-Type 0603 hinsichtlich des 2 % Sekantenmoduls bei hohen POE-Anteilen 
voneinander ab. Auch hier stellt sich die Frage nach der Morphologie. 
 
Einfluss der Schmelzepumpendrehzahl auf die Morphologie der POE-Type 0603  
 
An den Streubildern der POE-Type 0603 (vgl. Tab. 9.12) sind ebenfalls „Nadeln", 
allerdings nicht so ausgeprägt wie bei der POE-Type 1513, zu sehen. Somit kann 
auch bei dieser POE-Type anhand des Streubildes auf elongierte POE-Domänen 
geschlossen werden. Bei der niedrigen Schmelzepumpendrehzahl ist bei einem 
POE-Anteil von 20 w% ein deutlich größerer Weiterreißweg (vgl. Abb. 9.12 und 
Zahlenwerte in Tab. 9.12) und sehr unterschiedliche Versagensbilder verglichen mit 
der höheren Schmelzepumpendrehzahl zu beobachten. Bei 40 w% POE-Anteilen 
sind keine Unterschiede bei den mechanischen Eigenschaften und in den 
Versagensbildern des Weiterreiß- und des Durchstoßversuchs zu erkennen. 
Allerdings ist anzumerken, dass bei geringerer Schmelzepumpendrehzahl bei ca. 
30 w% POE-Anteilen ein Maximum im Weiterreißweg auftrat (vgl. Abb. 9.12). 
 
Vergleicht man die Streubilder bei einer Schmelzepumpendrehzahl von 25 min-1 bei 
20 w% mit denen bei 40 w% (Tab. 9.12), so ist zu erkennen, dass sich das 
Streumuster von einem kreisrunden Streubild bei reinem Polypropylen (Tab. 9.9) zu 
einer „Karostruktur“ verändert. Hieraus lässt sich schließen, dass durch den 
höheren Anteil des POEs die einzelnen POE-Domänen weniger elongiert werden. 
Dies führt zu dem beobachteten Abfall des Weiterreißweges im Bereich von 30 w% 
auf 40 w% POE-Anteilen. Bei den Streubildern bei höherer 
Schmelzepumpendrehzahl sind die hervorstehenden „Nadeln", welche zuvor bei 20 
w% POE-Anteilen zu erkennen waren, kaum noch vorhanden, woraus 
rückzuschließen ist, dass dort kaum verformte POE-Domänen vorliegen. Diese 
Vermutung wird durch das Versagensbild des Durchstoßversuchs gestützt. Hier ist 
die Folie nicht wie bei 20 w% POE-Anteilen zum Teil längs zur 
Folienabzugsrichtung gerissen, sondern der kreisrunde Stößelabdruck ist deutlich 
zu erkennen (Tab. 9.12).  
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Tab. 9.12: Versuchsergebnisse bei unterschiedlichen Schmelzepumpendrehzahlen  
bei einem POE-Anteil von 20 w% bzw. 40 w% 
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Zur besseren Bewertung der erzielten morphologischen Strukturen wurden 
gleichfalls REM-Aufnahmen für 20 w% POE-Anteile und den beiden untersuchten 
Schmelzepumpendrehzahlen erstellt (Tab. 9.13). Im Randbereich der Folien sind 
deutlich elongierte Strukturen zu sehen, was für niedrige Schmelzepumpendrehzahl 
auch für den Mittenbereich der Probe zutrifft. Hingegen sind im Mittenbereich bei 
der höheren Schmelzepumpendrehzahl tröpfchenförmige POE-Domänen 
erkennbar. Die elongierten POE-Domänen, welche sich über die gesamte 
Foliendicke in Folienabzugsrichtung erstrecken, führen bei den Versuchen mit 
niedriger Schmelzepumpendrehzahl zu den höheren Weiterreißwegen.  
 
Einfluss der Schmelzepumpendrehzahl auf die Morphologie der POE-Type 0630 
 
Die Streubilder der POE-Type 0630 zeigen deutliche Unterschiede abhängig von 
den untersuchten Schmelzepumpendrehzahlen. Bei den Streubildern bei niedriger 
Schmelzepumpendrehzahl sind deutlich hervorstehende „Nadeln" sichtbar, 
während diese bei den Streubildern bei höherer Schmelzepumpendrehzahl kaum 
vorhanden sind. Die relativ schlechte Intensitätsverteilung im Streubild bei niedriger 
Schmelzepumpendrehzahl lässt auf eine deutlich gröbere Blendstruktur schießen. 
Bemerkenswert sind die hohen Weiterreißwege und schlechten 
Durchstoßkennwerte. Diese Beobachtung dokumentieren auch die Versagensbilder 
des Durchstoßversuchs und des Weiterreißversuchs (Tab. 9.12). Im Versagensbild 
des Durchstoßversuchs ist kaum eine plastische Verformung der Folien zu 
erkennen. Die Folien sind in beiden Fällen längs zur Folienabzugsrichtung 
gerissen. Die hohen Weiterreißwege korrespondieren mit dem Versagensbild des 
Weiterreißversuchs, wo eine starke plastische Verformung im Kerbbereich der Folie 
zu beobachten ist.  
 
Ähnliche wie bei der POE-Type 0603 ist bei geringerer Schmelzepumpendrehzahl 
bei der POE-Type 0630 auch eine Veränderung des Streubildes hin zu einem 
Karomuster zu beobachten, was mit weniger elongierten und gröberen POE- 
Domänen im Blend zu erklären ist. Das Streubild bei höherer  
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Tab. 9.13: REM-Bilder der POE-Typen 0603 und 0630 bei unterschiedlichen 
Schmelzepumpendrehzahlen (POE-Anteil 20 w%) 
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Schmelzepumpendrehzahl erscheint deutlich größer und lässt einen leichten 
Ansatz einer „Nadel" erkennen. Im Gegensatz zu den Streubildern bei geringer 
Schmelzepumpendrehzahl ist hier kaum eine Veränderung des Streumusters von 
20 w% auf 40 w% POE-Anteilen zu beobachten. Außerdem tritt bei diesen 
Versuchen ein deutlich größerer Bereich mit sehr hohen Weiterreißwegen in 
Erscheinung.  
 
Auf den REM-Aufnahmen (Tab. 9.13) sind bei der POE-Type 0630 bei niedriger 
Schmelzepumpendrehzahl große und stark elongierte POE-Domänen zu sehen, 
während in den REM-Bildern bei höherer Schmelzepumpendrehzahl fadenförmige 
POE-Domänen im Rand- und Mittenbereich der Proben zu beobachten sind. Auch 
wird deutlich, dass das Aspektverhältnis im Randbereich größer ist, als im 
Mittenbereich, was auf die größere Scherbeanspruchung an der Wand des 
Breitschlitzwerkzeuges zurückzuführen ist. Diese Blendstruktur kann, wie die 
Kleinwinkelstreubilder zeigen, infolge der höheren Scherung bis fast 50 w% 
aufrechterhalten werden (vgl. Anhang Tab. A. 10). Bei ca. 50 w% POE-Anteilen bei 
höherer Schmelzepumpendrehzahl ähnelt das Streubild sehr dem von 40 w% bei 
niedriger Schmelzepumpendrehzahl. In beiden Fällen fällt der Weiterreißweg 
wieder ab. Die Streubilder zeigen hier mit einer geringeren Intensitätsverteilung 
eher karoförmige Strukturen, was sich auf weniger elongierte Strukturen infolge 
eines höheren POE-Anteils zurückführen lässt. Das Blend verliert dadurch die für 
die hohen Weiterreißwege verantwortlichen elongierten Strukturen (vgl. auch  
Abb. 9.12). 
 
Einfluss der Schneckendrehzahl und der Schmelzepumpendrehzahl 
 
Der Einfluss der Prozessparameter kann wie folgt zusammengefasst werden: 
 
 Die Schneckendrehzahl des Compounders hat im untersuchten 
Drehzahlbereich keinen oder einen nur sehr untergeordneten Einfluss auf 
die mechanischen und morphologischen Eigenschaften der untersuchten 
Zweistoffsysteme - Polypropylen und unterschiedliche POEs. Ähnliche 
Ergebnisse wurden auch in [NN08 und NN11] dokumentiert. Dies würde 
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bedeuten, dass ausschließlich der letzte formgebende Prozessschritt für die 
Morphologieausbildung maßgeblich ist. 
 
 Hingegen ist ein Einfluss der Schmelzepumpendrehzahl und die damit 
verbundene Veränderung der Scherung im Breitschlitzwerkzeug 
festzustellen, dabei ist dieser Einfluss an die verwendeten POE-Typen 
gekoppelt. Der Einfluss der Schmelzepumpendrehzahl ist sehr stark mit der 
Eigenschaft des Weitereißweges verknüpft; dessen Veränderung ist bei 
gleicher POE-Type dann wiederum auf mehr oder weniger elongierte POE-
Domänen zurückzuführen. 
 
 Bei reinem Polypropylen wurde eine Eigenschaftsveränderung bei den 
beiden untersuchten Schmelzepumpendrehzahlen nicht beobachtet. 
 
 Bei POE-Typen mit hohem α-Olefin-Anteil ist der Einfluss der 
Schmelzepumpendrehzahl nicht sehr stark ausgeprägt. 
 
 Die POE-Typen mit niedrigem α-Olefin-Anteil, insbesondere die Type 0630, 
zeigen bei den mechanischen Eigenschaften, insbesondere bei den 
Weiterreißversuchen größere Veränderungen als Folge unterschiedlicher 
Schmelzepumpendrehzahl. Dabei ist zu berücksichtigen, dass diese POE-
Typen infolge ihres niedrigen α-Olefin-Anteils deutlich schlechter mit 
Polypropylen mischbar sind. Es stellt sich somit die Frage, inwieweit die 
Prozesseinflüsse oder die Mischbarkeitsproblematik letztendlich für dieses 
Werkstoffverhalten ursächlich sind. 
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9.5.3 Einfluss der POE-Typen und der Rezepturanteile 
 
Wie in Kap.9.5.2 beschrieben, hat die Schneckendrehzahl des Compounders 
keinen bzw. nur einen untergeordneten Einfluss auf das Werkstoffverhalten und 
kann daher im Folgenden vernachlässigt werden. Die Schmelzepumpendrehzahl 
hingegen spielt, abhängig von der POE-Type, eine nicht unerhebliche Rolle bei der 
Blendmorphologie und damit den Eigenschaften des Compounds. Zur Beurteilung 
der Rezeptur-Einflüsse sind in den Abb. 9.13 - niedrige Schmelzenpumpen-
drehzahl - und Abb. 9.14 - hohe Schmelzepumpendrehzahl - die gemessenen 
mechanischen Kennwerte aller vier untersuchten POE-Type als Funktion der POE-
Anteile aufgetragen. 
 
Es sei an dieser Stelle nochmals darauf hingewiesen, dass es sich beim CC/HTS 
um eine Screening-Methode handelt und daher Messwert-Abweichungen von ca. 
10 % als nicht signifikant beurteilt werden müssen. Entsprechende Abweichungen 
auch von Mittelwerten sind auch bei der klassischen Vorgehensweise nicht 
unüblich. 
 
Einfluss der POE-Type 1505 
 
Mit steigendem POE-Anteil erhöht sich die gemessene Durchstoßkraft, bis sie bei 
ca. 20 w% ein Maximum erreicht und ca. doppelt so hoch ist, wie bei reinem 
Polypropylen; bei einer weiteren Erhöhung des POE-Anteils fällt sie minimal ab. Bei 
höherer Schmelzpumpendrehzahl tritt dieses Maximum etwas „später“ auf und ist 
auch nicht so ausgeprägt (Zunahme um ca. den Faktor 1,7). 
 
Der Weiterreißweg „wächst“ mehr oder weniger kontinuierlich – kleines Maximum 
bei ca. 30 w% - mit zunehmendem POE-Anteil, bis er unabhängig von der 
Schmelzepumpendrehzahl bei 50 w% einen Wert von etwa 30 % über dem des 
reinen Polypropylens erreicht. 
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Als Funktion des POE-Anteils fallen die Streckspannung (um 40 %) und der 
Sekantenmodul (um 50 %), unabhängig von der Schmelzepumpendrehzahl, linear 
mit zunehmendem POE-Anteil ab. 
 
Bei den morphologischen Beurteilungen zeigt sich, dass es bei der POE-Type 1505 
gelingt, trotz des hohen Viskositätsverhältnisses von ca. 5 zum Polypropylen 
(vgl. Abb. 9.5), allerdings mit einer guten Verträglichkeit zu Polypropylen durch den 
hohen α-Olefin-Anteil, eine ein gute tröpfchenförmige Dispergierung der POE-
Domänen zu erzielen. Gerade bei der niedrigeren Schmelzepumpendrehzahl 
gelingt die Tröpfchenzerkleinerung besonders gut (vgl. Tab. 9.10). Diese wenig 
deformierten POE-Domänen führen dazu, dass die sich in der Regel bedingt durch 
den Folienherstellungsprozess ausbildende Anisotropie der Folie/Probekörper 
herabgesetzt wird. Dies führt zu den guten Durchstoßeigenschaften und dem 
typischen Versagensbild bei dieser POE-Type. Bei dem Weiterreißweg ist kein 
Maximum, wie bei den POE-Typen mit niedrigem α-Olefin-Anteil, zu erkennen. 
 
Einfluss der POE-Type 1513 
 
Bei der POE-Typen 1505 ist eine deutliche Erhöhung der Durchstoßfestigkeit - die 
höchste bei den untersuchten POE-Typen - mit steigendem POE-Anteil zu 
beobachten. Das Maximum der Durchstoßkraft liegt bei ca. 20 w% POE-Anteilen 
und erreicht das 2,1-fache gegenüber dem reinen Polypropylen; dieser Wert fällt 
bei weiterer Steigerung des POE-Anteils kontinuierlich auf 1,8 bei 40 w% ab. Durch 
eine höhere Schmelzepumpendrehzahl wird dieses Werkstoffverhalten nur 
unwesentlich beeinflusst - das Maximum tritt etwas „früher“ auf. 
 
Mit zunehmendem POE-Anteil nimmt der Weiterreißweg kontinuierlich um 
ca. 20 % zu. Die Streckspannungswerte nehmen mit zunehmendem POE-Anteil 
linear, unabhängig von der Schmelzepumpendrehzahl, um ca. 30 % ab. Allerdings 
ist ein etwas schwächerer Abfall der Streckspannungswerte im Vergleich z. B. zur 
POE-Type 1505 zu beobachten. 
 
  
 
 
Schlagzähmodifizierung von Polypropylen mit Polyolefinelastomeren (POE)  134 
 
Abb. 9.13: Ergebnisse der mechanischen Online-Tests in Abhängigkeit vom POE-Anteil und 
der POE-Type bei niedriger Schmelzepumpendrehzahl 
 
 
 
Abb. 9.14: Ergebnisse der mechanischen Online-Tests in Abhängigkeit vom POE-Anteil und 
der POE-Type bei hoher Schmelzepumpendrehzahl 
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Die Steifigkeiten (2 % Sekantenmodul) reduzieren sich mit steigendem POE-Anteil 
linear in etwa auf ein Drittel des Ausgangswertes, auch in diesem Fall ist kein 
Einfluss der Schmelzepumpendrehzahl zuerkennen.  
 
Die POE-Type 1513 weist hinsichtlich Viskositätsverhältnis und der Verträglichkeit 
zum Polypropylen – hoher α-Olefin-Anteil – theoretisch (vgl. Kap. 9.2) die besten 
„Voraussetzungen“ für ein Blend mit optimaler Blendmorphologie auf. Dies wird 
durch die Ergebnisse bestätigt. Die erzielten Blendstrukturen zeigen eine sehr feine 
stäbchenförmige Dispergierung, welche in Folienabzugsrichtung orientiert ist (vgl. 
Tab. 9.11). Trotz dieser morphologisch ausgeprägten Vorzugsrichtung werden im 
Vergleich sehr gute Durchstoßfestigkeiten erreicht. Diese Anisotropie ist in den 
Versagensbildern des Durchstoßversuchs bei 20 w% POE-Anteilen deutlich zu 
beobachten. Bei höheren POE-Anteilen tritt diese Anisotropie in den 
Durchstoßversagensbildern nicht mehr auf, auch sind die hervorstehenden 
„Nadeln" bei diesen Streubilden nicht zu sehen (vgl. Tab. 9.10). Der Einfluss dieser 
Blendmorphologie ist auch ansatzweise in den Streckspannungen zu finden. Durch 
die Ausrichtung der POE-Domänen in Folienabzugsrichtung ist ein geringfügig 
schwächerer Abfall der Streckspannung verglichen mit der POE-Type 1505 über 
den Rezepturbereich zu erkennen (vgl. Abb. 9.13 und Abb. 9.14). Das 
Aspektverhältnis der entsprechenden POE-Domänen ist vermutlich zu gering um 
signifikant im Weiterreißverhalten aufzufallen. 
 
Einfluss der POE-Type 0603 
 
Auch bei der POE-Type 0603 tritt mit zunehmendem POE-Anteil ein Maximum bei 
der Durchstoßkraft auf, wobei annähernd eine Verdopplung - Faktor 1,8 - des 
Ausgangswertes gemessen wurde. Durch eine Erhöhung der 
Schmelzepumpendrehzahl verschiebt sich das Maximum zu höheren POE-
Anteilen. 
 
Wie auch bei der POE-Type 0630 ist bei 0603 bei dem Weiterreißweg ein 
deutliches Maximum bei niedriger Schmelzepumpendrehzahl zu erkennen, welches 
bei hoher Drehzahl kaum noch zu erkennen ist und deutlich „später“ auftritt, auch 
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ist beim Weiterreißweg ein deutlicher Einfluss der Schmelzepumpendrehzahl zu 
beobachten (vgl. Kap.9.5.2). 
 
Hinsichtlich der Streckspannung und des Sekantenmoduls ist bei beiden 
Kennwerten ein linearer Abfall auf ca. den halben Ausgangswert festzustellen; ein 
Einfluss der Schmelzepumpendrehzahl ist hierbei nicht zu erkennen. 
 
Obwohl das Viskositätsverhältnis und die Verträglichkeit zu Polypropylen bei der 
POE-Type 0603 am ungünstigsten sind, gelingt es trotzdem eine messbare 
Steigerung der Durchstoßkraft zu erzielen (vgl. Abb. 9.13, Abb. 9.14, Tab. 9.12). 
Die maximalen Durchstoßwerte, welche mit dieser POE-Type erreicht werden, 
liegen deutlich unterhalb, z. B. derer der POE-Type 1513 und bei etwas höheren 
POE-Anteilen. Dies ist auf die gerade im Randbereich der Folie deutlich elongierten 
POE-Domänen zurückzuführen. Der Einfluss dieser elongierten POE-Domänen ist 
in den Versagensbilder des Durchstoßversuches bei 20 w% POE-Anteilen deutlich 
erkennbar (vgl. Tab. 9.10). Allerdings verbleiben, vermutlich bedingt durch das 
höhere Viskositätsverhältnis dieser POE-Type zum Polypropylen von ca. 3 im 
Mittelbereich der Folie weniger elongierte POE-Domänen. Diese weniger 
elongierten POE-Domänen führen zu den höheren Durchstoßwerten im Vergleich 
zur POE-Type 0630. Bei der POE-Type 0630 erstrecken sich die elongierten POE-
Domänen über die gesamte Foliendicke (vgl. Tab. 9.13). Bei höheren POE-Anteilen 
ist dieser Einfluss (elongierte POE-Domänen) in den Versagensbildern nicht mehr 
zu erkennen. Dies kann vermutlich mit dem Rückgang der fadenähnlichen POE-
Domänen und einer Vergröberung der Blendstruktur erklärt werden (vgl. Tab. 9.12). 
Bei den Versuchen mit niedriger Schmelzepumpendrehzahl und einem POE-Anteil 
von ca. 40 w% ist ein rautenförmiges Streubild zu erkennen, welches auf eine 
grobe Phasenmorphologie hindeutet (vgl. Tab. 9.12). Diese Beobachtung korreliert 
mit den gemessenen mechanischen Eigenschaften. In diesem POE-Bereich fallen 
die hohen Weiterreißwege, welche bei dieser Versuchsreihe bei ca. 30 w% POE-
Anteilen gemessen wurden, wieder deutlich ab. Bei den Versuchen mit höherer 
Schmelzepumpendrehzahl ist die zuvor hervorstehende „Nadel" im Streubild nicht 
mehr vorhanden, was auf einen Rückgang der stark elongierten POE-Domänen 
zurückzuführen ist.  
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Einfluss der POE-Type 0630 
 
Im Unterschied zu allen anderen untersuchten POEs ist bei der POE-Type 0630 
hinsichtlich der Durchstoßkraft keine Erhöhung mit zunehmendem POE-Anteil zu 
beobachten, vielmehr fällt die Durchstoßkraft um etwa 30 % gegenüber dem 
Ausgangswert – reines Polypropylen – ab. Dieser Abfall erfolgt unabhängig von der 
untersuchten Schmelzepumpendrehzahl. 
 
Beim Weiterreißverhalten ist den Diagrammen zu entnehmen, dass die Typen 
0630 wie auch 0603 im Bereich von 25 w% bis 30 w% POE-Anteilen ein 
ausgeprägtes Maximum aufweisen. Bei 50 w% POE-Anteilen fällt der 
Weiterreißweg wieder auf das Niveau des reinen Polypropylens ab. Die 
Ausprägungen der Maxima unterscheiden sich als Folge der unterschiedlichen 
Schmelzendrehzahlen erheblich voneinander. 
 
Wie auch bei allen anderen POEs fallen die Streckspannung und der 
Sekantenmodul proportional mit zunehmendem POE-Anteil ab. Hinsichtlich der 
Streckspannung ist der Abfall gegenüber dem reinen Polypropylen mit ca. 20 % 
bei 40 w% POE am geringsten. Ein Einfluss der Schmelzepumpendrehzahl ist 
hierbei nicht zu beobachten. 
 
In diesem Zusammenhang erscheint es sinnvoll, kurz auf die Ergebnisse der  
1. Versuchsreihe - Abb. 9.7 – hinzuweisen. Bei diesen Versuchen war nur ein sehr 
geringer Anstieg des Weiterreißweges zu beobachten (vgl. auch Diskussion in  
Kap. 9.5.1), die Unterschiede resultieren aus der Mischbarkeitsproblematik. Diese 
Aussage korreliert mit den aufgezeigten morphologischen Strukturen - siehe  
Abb. 9.8) 
 
Das relativ geringe Viskositätsverhältnis, sowie die niedrige Verträglichkeit zum 
Polypropylen führen bei den Versuchen mit der POE-Type 0630 zu den sehr stark 
in Folienabzugsrichtung elongierten POE-Domänen. Diese extreme und parallel 
ausgerichtete Elongierung der POE-Phase ist für das durchweg schlechte 
Abschneiden bei den Durchstoßversuchen über den gesamten Rezepturbereich 
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verantwortlich (vgl. Abb. 9.13 und Abb. 9.14). Dies kann auch in den 
Versagensbildern der Durchstoßversuche beobachtet werden. Die Folien sind bei 
allen Rezeptur- und Prozesseinstellungen längs zur Folienabzugsrichtung ohne 
erkennbare Verformung beim Durchstoßen gerissen (vgl. Tab. 9.12). Durch die in 
Folienabzugsrichtung elongierten POE-Domänen kommt es wiederum unter 
bestimmten Prozessbedingungen zu sehr hohen Weiterreißwegen. Bei niedriger 
Schmelzepumpendrehzahl durchläuft der Weitereißweg ein Maximum bei ca. 
30 w% POE-Anteilen. Dies resultiert aus den elongierten POE-Domänen, welche 
auch in den Streubildern durch die hervorstehende „Nadel" zu erkennen sind. 
Durch eine Erhöhung des POE-Anteils verschlechtert sich die Blendstruktur 
(rautenförmiges Streubild) und die Weiterreißwege nehmen wieder deutlich ab (vgl. 
Abb. 9.13 und Tab. 9.12). Durch die höhere Scherung im Breitschlitzwerkzeug bei 
höherer Schmelzepumpendrehzahl sind die elongierten Strukturen über einen 
deutlich größeren Rezepturbereich vorhanden (vgl. Abb. 9.14 und Tab. 9.12). Bei 
ca. 50 w% POE-Anteilen kommt es auch bei der höheren 
Schmelzepumpendrehzahlen zu den rautenförmigen Streubildern (siehe Anhang 
Tab. A. 10) und zu dem Abfall des Weiterreißweges. Die höheren 
Streckspannungswerte, im Vergleich zu den anderen POE-Typen, über den 
gesamten untersuchten Rezepturbereich können ebenfalls auf sehr stark elongierte 
Strukturen zurückgeführt werden.  
 
Zusammenfassung – Einfluss der Rezeptur 
 
Die in diesem Kapitel diskutierten Ergebnisse zeigen eindeutig, dass für die 
Schlagzähmodifizierung vom Polypropylen die Auswahl der eingesetzten POE-
Type von entscheidender Bedeutung ist. Gerade bei dem Durchstoßversuch spielt 
die Blendmorphologie, wegen der höheren Verformungsgeschwindigkeiten 
(Stößelgeschwindigkeit von 2400 mm/min) und dem 2D-Spannungszustand beim 
Durchstoßen der Folie die zentrale Rolle. Dabei zeigt die POE-Type 1513 das 
beste Eigenschaftsprofil: die höchsten Druchstoßkennwerte bei vergleichbaren 
Streckspannungs- und Steifigkeitskennwerten wie die POE-Typen 1505 und 0603. 
Die POE-Type 1513 ist auch theoretisch am besten für das Blenden mit der 
eingesetzten Polypropylentype geeignet. So weist die POE-Type 1513 über den 
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gesamten prozessrelevanten Scherratenbereich das beste Viskositätsverhältnis 
von ca. 1 zum Polypropylen auf, zudem ist eine gute Verträglichkeit durch den 
hohen α-Olefin-Anteil gegeben. Alle anderen POE-Typen weichen im 
Viskositätsverhältnis (POE-Type 1505) und / oder durch einen niedrigeren α-Olefin-
Anteil (POE-Typen 0603 und 0630) vom theoretischen Optimum ab. Darüber 
hinaus zeigen die anderen POE-Typen bei bestimmten (POE-Type 1505 / hohe 
Schmelzepumpendrehzahl) oder bei allen Prozessparametern (POE-Type 0603 
und 0630) Schwächen in der mechanischen Performance des Blends. 
 
Für eine technische Anwendung ist somit die POE-Type 1513 die richte Wahl. Bei 
einer Zugabe von ca. 15 w% POE-Anteilen wird eine Verdopplung der 
Durchstoßkraft erziehlt. Der Weiterreißweg nimmt etwas – ca. um 10 % - zu, 
allerdings ist der Abfall der Streckspannungen und des Sekantenmoduls von ca. 
15 % noch moderat. Hinzu kommt, dass bei dieser POE-Type durchweg eine gute 
Dispergierung beobachtet wurde. Der Einfluss der Schmelzepumpendrehzahl war 
bei dieser POE-Type nicht zu erkennen, was für eine gute Prozessstabilität spricht. 
Es ist damit zu rechnen, dass Fertigungsschwankungen im Produktionsprozess bei 
dieser POE-Type einen untergeordneten Einfluss auf das mechanischen 
Verhaltens eines solchen Blends haben. 
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10 Empfehlungen für die Praxis 
In den vorangegangen Kapiteln wurde der Systemaufbau und die Methodik des 
CC/HTS vorgestellt und die Anwendbarkeit nachgewiesen. Durch den kombinierten 
Einsatz von der Gradientendosierung und unterschiedlichen Online-Meßmethoden 
kann in sehr kurzer Zeit ein Rezeptur- und Prozessparameterscreening 
durchgeführt werden. So lässt sich, wie in Kap. 9 ausführlich dargelegt, mit wenigen 
Gradienten sehr gut für einen sehr großen Rezepturbereich eine Struktur-
Eigenschafts-Beziehung in Abhängigkeit von unterschiedlichen Prozessparametern 
erstellen. Dabei können, wie in Abb. 2.3 aufgezeigt, die nicht linearen Eigenschafts-
Mischungs-Zusammenhänge sehr gut erkannt und herausgearbeitet werden. Da es 
sich hierbei um eine Screening-Methode handelt, ist es für die Neuentwicklung von 
Rezepturen unabdingbar, die in einem solchen Screening für interessant 
befundenen Rezepturen in einem klassischen Entwicklungszyklus,  
- vgl. Kap. 2 - zu verifizieren. Hierbei kann, anhand der Ergebnisse des CC/HTS, 
der nachgeschaltete Versuchsaufwand auf einige wenige Rezepturen oder 
Verfahrensparameter beschränkt werden, und damit ist es möglich deutlich 
Ressourcen und Kosten einzusparen. Durch das vorgeschaltete Screening können 
schon im Vorfeld kritische Einflussgrößen, Rezepturbestandteile und  
 
 
Abb. 10.1: Entwicklungszyklus mittels der Methodik des CC/HTS 
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„positiv" sowie „negativ" wirkende Einflüsse/Bestandteile identifiziert werden. 
Hierdurch lassen sich die Erfolgschancen einer Material- oder Produktentwicklung 
in einem vorgegebenen Zeitrahmen deutlich erhöhen. Der aus diesen 
Überlegungen abgeleitete Entwicklungszyklus, welcher sich aus der Methodik des 
CC/HTS und der nachgeschalteten klassischen Vorgehensweise zusammensetzt, 
ist in Abb. 10.1 dargestellt.  
 
In einem bilateralen Entwicklungsprojekt konnte diese Entwicklungsmethode in der 
Praxis angewandt werden. Zunächst wurden in einem Screening-
Versuchsprogramm unterschiedlichste Materialien als Haftvermittler / Koppler in 
einem kurzglasfaserverstärkten Polypropylencompound untersucht. Solche Koppler 
sind in den meisten Fällen Maleinsäureanhydrid-gepfropfte Polypropylene 
(PP&MSA) mit unterschiedlichsten Molmassen und haben die Aufgabe, die 
Anbindung (Adhäsion) der polaren Faser an die unpolare Polypropylenmatrix zu 
verbessern. Die Glasfasern sind in der Regel mit einer Schlichte versehen, die 
typischerweise aus Silanverbindungen besteht. Die Schlichte gewährleistet eine 
gute Verbindung zur Glasoberfläche und kann zugleich mit dem PP&MSA 
reagieren. Die optimale Auswahl der Kopplertype, der Polypropylenmatrix sowie der 
Glasfasertype sind entscheidend für die mechanische Performance des 
kurzglasfaserverstärkten Polypropylencompounds. Dieses Dreistoffsystem wurde 
mittels der Methode der CC/HTS untersucht, wobei 12 unterschiedliche 
Kopplertypen und zwei verschiedene Polypropylentypen zum Einsatz kamen. Die 
Glasfasertype wurde für diese Untersuchung nicht variiert. In Abb. 10.2 ist ein 
Teilergebnis dieser Untersuchung wiedergegeben. Da diese Untersuchungen der 
Geheimhaltung unterliegen, wurden die hier dargestellten Kopplertypen 
„verschlüsselt". In den Diagrammen sind die erreichten Bruchspannungswerte in 
Folienabzugsrichtung in Abhängigkeit vom Koppleranteil dargestellt. Den 
Versuchsergebnissen der Kopplertypen A und C ist zu entnehmen, dass bei diesen 
schon bei geringen (ca. 1 w%) Koppleranteilen die Bruchspannung deutlich 
zunimmt. Bei weiterer Erhöhung des Koppleranteils ist keine Verbesserung der 
Bruchspannung zu verzeichnen. Beim Vergleich dieser beiden Kopplertypen ist zu 
erkennen, dass die Kopplertype C mit leicht höheren Bruchspannungswerten im 
Bereich von ca. 1 % Koppleranteil etwas besser abschneidet als die Type A. Dem 
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Kurvenverlauf der Kopplertype B zu folge, fällt die Bruchspannung mit Zugabe des 
Kopplers deutlich ab. Beim Kopplertype D hat die Zudosierung über den gesamten 
Rezepturbereich keinen Einfluss auf die Bruchspannung des Compounds. Somit 
sind die Typen B und D als Koppler in einem kurzfaserverstärkten Compound nicht 
geeignet.  
 
Abb. 10.2: Versuchsergebnisse der CC/HTS-Screening Versuche von  
einem PP/GF Compound (30 w% GF) mit unterschiedlichen Kopplern 
 
Im Rahmen der Auswertung dieser Screeningversuche wurden die 
unterschiedlichen Kopplertypen in Abhängigkeit von der Polypropylentype und den 
ausgesuchten Prozessparametern einem Ranking unterzogen. Dabei konnten die 
verschiedenen Koppler in vier Klassen hinsichtlich ihrer mechanischen 
Eigenschaften unterteilt werden: 
 
 sehr gute Performance, 
 gute Performance, 
 befriedigende Performance, 
 und keine Performance.  
 
Sechs der zwölf Kopplertypen ließen sich der Klasse „sehr guter Performance" 
zuordnen. Auf die anderen drei Klassen entfielen jeweils zwei Kopplertypen. Im 
Anschluss an dieses Ranking wurden vier unterschiedliche Kopplertypen für die 
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Untersuchungen im klassischen Entwicklungsverfahren ausgewählt. Diese vier 
Kopplertypen setzten sich zusammen aus drei Kopplern der Klasse „sehr gute 
Performance" und einem Koppler aus der Kategorie „gute Performance" hinsichtlich 
des mechanischen Eigenschaftsprofils.  
 
Beim Projektpartner wurden 24 unterschiedliche Compounds, d. h. es wurden pro 
ausgesuchter Kopplertype Blends mit sechs unterschiedlichen Koppleranteilen 
hergestellt. Diese wurden auf einem produktionsnahen Zweischneckenextruder 
(ZSK 32 Mc) compoundiert. Somit erfolgte gleichzeitig ein Scale-up von der 
Technikumsmaschine ZSK 18 MegaLab am DKI zu der ZSK 32 Mc im 
verfahrenstechnischen Labor des Projektpartners. Im Anschluss an die 
Compoundierung folgte die Herstellung der Probekörper (Spritzguss von 
Zugstäben) für die Bestimmung der mechanischen Eigenschaften. Im Rahmen 
dieser Untersuchungen wurden Zugversuche, Kerbschlagzähigkeitsversuche und 
Messungen zur Wärmeformbeständigkeit (Vicat B50) durchgeführt. Die 
Versuchsergebnisse beider Versuchsreihen - CC/HTS und „klassisch" ermittelt - 
zeigten eine gute Korrelation hinsichtlich der mechanischen Eigenschaften.  
 
Hiermit konnten in einem ersten Praxistest für eine industrielle Anwendung bei 
einem Dreistoffsystem - Polypropylen/Glasfaser/Koppler - die Chancen und 
Möglichkeiten der CC/HTS-Methode, gekoppelt mit einer „klassischen" Verifizierung 
der Ergebnisse, eindrucksvoll nachgewiesen werden. 
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11 Zusammenfassung und Ausblick 
Mit der Entwicklung des CC/HTS-Systems wurde im Rahmen dieser Arbeit ein 
umfangreiches Basissystem für die schnelle Entwicklung von neuen und 
innovativen Compoundrezepturen geschaffen. Das CC/HTS-System besteht aus 
einem Doppelschneckenextruder (ZSK 18 Megalab), welcher direkt mit einer 
Flachfolienanlage gekoppelt ist. Eine entscheidende Besonderheit dieses System 
besteht in der Möglichkeit, die Materialzufuhr über die Dosierwaagen, welche mit 
einer Software angesteuert wird, als Gradienten vorzugeben. Die im Vergleich zur 
klassischen Vorgehensweise schnelle Rezepturänderung ermöglicht es in kürzester 
Zeit eine große Rezepturvielfalt abzuarbeiten. Durch die Kopplung der 
Compoundierung mit der Folienextrusion wird der Rezepturgradient in einer Folie, 
welche dann für die HTS-Untersuchungen als Probekörper (1-dimensionale Library) 
zu Verfügung steht, eingefroren. Durch den Einsatz von in das System zu 
integrierenden unterschiedlichen HTS-Methoden ist eine schnelle und 
aussagekräftige Charakterisierung der so hergestellten Rezepturen möglich.  
 
Eine weitere entscheidende Besonderheit des beschriebenen CC/HTS-Systems 
sind die im Rahmen dieser Arbeit entwickelten mechanischen Online-Prüfungen als 
neue HTS-Methoden, welche es ermöglichen die im Rahmen des CC hergestellten 
Folien (Library) auf ihre mechanische Performance hin zu prüfen. Die mechanische 
Online-Prüfeinrichtung wurde so konzipiert, dass drei unterschiedliche Tests 
simultan in einem Werkzeug zeitgleich durchgeführt werden können. Dabei handelt 
es sich um: 
 
 einen Durchstoßversuch, 
 einen Weiterreißversuch  
(wahlweise in oder travers zur Folienabzugsrichtung), 
 einen modifizierten Zugversuch  
(wahlweise in oder travers zur Folienabzugsrichtung). 
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Durch die drei unterschiedlichen Versuche lassen sich die für eine 
Materialentwicklung erforderlichen wichtigsten mechanischen Eigenschaften, wie 
Steifigkeit, Zähigkeit und Festigkeit, ermitteln. Die Prüfungseinrichtungen für den 
Zug- und den Weiterreißversuch sind so konstruiert, dass sie sich je nach 
Entwicklungsaufgabe in der Prüfeinrichtung um 90° drehen lassen. Dadurch 
können die mechanischen Eigenschaften in und/oder travers zur 
Folienabzugsrichtung ermittelt werden. Durch das Entfernen der Kerbmesser im 
Online-Weiterreißversuch lässt sich dieser zu einem zweiten Online-Zugversuch 
umrüsten, um z. B. gleichzeitig in und travers zur Folienabzugsrichtung zu prüfen. 
Hierdurch ist es möglich in einem Prozessschritt das anisotrope Werkstoffverhalten 
rezeptur- und prozessabhängig zu charaketisieren.  
 
Die Entwicklung der mechanischen Online-Prüfeinrichtung wurde durch stetige 
Validierung der Prüfergebnisse abgesichert. Schon im Rahmen der Konzeptphase 
ist die Übertragbarkeit der Prüfergebnisse von der konzipierten Prüfeinrichtung auf 
die klassisch/normgerecht ermittelten Werte erfolgreich nachgewiesen worden. 
Eine zweite Validierung der online ermittelten mechanischen Eigenschaften erfolgte 
nach Fertigstellung des Gesamtsystems. Im Rahmen dieser Validierung wurden die 
online ermittelten mechanischen Eigenschaften, wie z. B.  
Steifigkeit oder Streckspannung aus dem Online-Zugversuch mit den klassischen 
Prüfmethoden (Offline-Zugversuch) verglichen. Als Ergebnis ist festzuhalten, dass 
die mechanischen Eigenschaften, die sowohl online als auch offline ermittelt 
wurden, gut miteinander korrelieren.  
 
Eine entscheidende Frage beim CC war neben der Korrelierbarkeit der 
mechanischen Eigenschaften die Zuordnung der Rezepturzusammensetzung, 
welche sich kontinuierlich infolge der Gradientendosieung verändert, zu dem 
Zeitpunkt der online ermittelten Materialeigenschaften. Hierbei ist das 
Verweilzeitverhalten des Gesamtsystems bestehend aus Extruder und 
Flachfolienanlage zu berücksichtigen. Diese Fragestellung wurde zunächst anhand 
eines mathematischen Modells, dem Double Backflow Cell Modell, theoretisch 
beschrieben. Als Ergebnis dieser theoretischen Überlegungen ist festzuhalten, dass 
die Verweilzeitverteilung bei hinreichend langer Gradientenzeit/langsamer 
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Veränderung der Zusammensetztung vernachlässigbar ist. Für eine gute 
Korrelation von Rezepturzusammensetzung zum Messzeitpunkt und online 
ermittelten Materialeigenschaften ist demnach nur die System-Totzeit zu 
berücksichtigen. Diese Arbeitshypothese konnte durch einen Versuch mittels 
Gradientenzugabe von Glasfasern von 0 w% auf 30 w% in Polypropylen und 
anschießender Glührückstandsbestimmung experimentell bestätigt werden.  
 
Im Anschluss an die Entwicklung und Validierung des Gesamtsystems 
(Gradientendosierung und mechanische Online-Prüfung) wurden die Möglichkeiten 
des CC/HTS-Systems anhand eines praxisrelevanten Zweistoffsystems  
- Polypropylen und verschiedener POEs – aufgezeigt. Durch das Blenden von 
Polypropylen mit einem Polyolefinelastomer (POE), lässt sich Polypropylen 
schlagzäh modifizieren. Bei einem solchen Blend aus zwei in der Regel nicht 
mischbaren Polymeren ist die sich einstellende Phasenmorphologie für das 
mechanische Werkstoffverhalten von entscheidender Bedeutung. Die 
Phasenmorphologie, also die Form und Größe der POE-Partikel in der 
Polypropylenmatrix ist stark von der ausgewählten der POE-Type, welche sich im 
Viskositätsverhältnis zum Polypropylen und dem α-Olefin-Anteil unterscheiden, 
abhängig. Im Rahmen dieser Untersuchungen wurde die in dieser Arbeit 
entwickelte mechanische Online-Prüfung mit einer Online-Kleinwinkellichtstreuung 
als HTS-Methoden erstmals gekoppelt. Durch die Online-Kleinwinkellichtstreuung 
ist es möglich simultan zu den mechanischen Eigenschaften auch im Online-
Verfahren Rückschlüsse auf die Blendmorphologie zu ziehen. Durch diese 
Untersuchungen konnte gezeigt werden wie die Morphologie und die 
mechanischen Eigenschaften korrelieren, und welche Bedeutung der Auswahl der 
Blendpartner - des POEs - zukommt. Hingegen spielen die untersuchten 
Prozessparameter eine untergeordnete Rolle für die Performance eines solchen 
Blends. 
 
Die in Kap. 10 beschriebene Anwendung der CC/HTS Methode auf eine industrielle 
Fragestellung - Dreistoffsystem bestehend aus Polypropylen/Glasfasern/Koppler - 
zeigt, dass mit Hilfe dieser Methode / Versuchseinrichtung die 
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Compoundentwicklung deutlich beschleunigt und ressourcenschonender 
durchgeführt werden kann. 
 
Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurden die entscheidenden Grundlagen für die 
schnelle Materialentwicklung mittels CC/HTS geschaffen. Das entwickelte CC/HTS-
System ist modular aufgebaut und lässt sich bei Bedarf jederzeit durch z. B. weitere 
Online-Folienmessungen als Screeningmethoden erweitern. Hier könnten je nach 
Fragestellung/Entwicklungsziel verschiedene elektrische oder optische Online-
Messungen in das System integriert werden.  
 
Weiterer Entwicklungsbedarf besteht im Bereich der Versuchsplanung. Durch das 
Gradientendosieren wurde eine Methode geschaffen, welche es ermöglicht schnell 
Rezepturen zu verändern. Dieses Vorgehen ist für zwei bis drei 
Rezepturkomponenten noch überschaubar und im Prüffeld noch relativ einfach 
umzusetzen. Sollen allerdings mehr Rezepturkomponenten und  deren 
Wechselwirkungen untersucht werden, wird man auch mit der Gradientfahrweise 
schnell an die Grenzen dieser Methodik stoßen. Hier bieten sich statistische 
Versuchspläne an, mit welchen es möglich ist, den Versuchsaufwand bei 
maximalem Informationsgehalt zu reduzieren. Im Rahmen eines anzustrebenden 
neuen Forschungsprojekts sollten Methoden entwickelt werden, wie man einen 
statistischen Versuchsplan in die Gradientenfahrweise überträgt und nach 
erfolgtem Eigenschaftsscreening statistisch auswertet. Eine solche Entwicklung im 
Rahmen des CC/HTS könnte für die schnelle Materialentwicklung neue Impulse 
liefern.  
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13 Anhang 
A1: Temperaturzonen der CC/HZTS-Anlage 
 
 
 
Abb. A. 1: Temperaturzonen der Flachfolienanlage 
 
 
 
 
 
Abb. A. 2: Temperaturzonen der ZSK 18 MegaLab 
 
 
Anhang  158 
A2: Versuchsprotokoll - Korrelationsversuche 
 
 
Abb. A. 3: Schneckenkonfiguration ZSK 32Mc / Korrelationsversuche 
 
 
Heizzonen 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 
Temperaturen [C°] 190 190 190 190 190 190 190 190 190 190 
Schneckendrehz.[min1] 600          
ZSB Drehzahl [min-1] 100          
Σ Durchsatz [kg/h] 20          
 
Tab. A. 1: Prozessparameter ZSK 32Mv / Korrelationsversuche 
 
 
Heizzone 1 2 3 4 5 6 7 8 9 
Temperaturen [C°] 190 190 190 190 190 - 190 190 190 
Pumpendrehzahl [min-1] 85         
 Geschw. Walze 1 [m/min] 1,2         
Temp. Kühlwalzen [C°] 60 60        
 
Tab. A. 2: Prozessparameter Flachfolienanlage / Korrelationsversuche 
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Anhang  159 
A3: Versuchsprotokoll – Verweilzeitmessungen 
 
 
 
 
Abb. A. 4: Schneckenkonfiguration ZSK 18 MegaLab / Verweilzeitmessungen 
 
 
Heizzonen 1 2 3 4 5 6 7 
Temperaturen [C°] 180 190 190 190 200 200 220 
Schneckendrehz.[min-1] 600       
ZSB Drehzahl [min-1] -       
Σ Durchsatz [kg/h] 6       
 
Tab. A. 3: Prozessparameter ZSK 18 MegaLab / Verweilzeitmessungen 
 
Heizzone 1 2 3 4 5 6 7 8 9 
Temperaturen [C°] 220 220 220 220 220 - 210 210 210 
Pumpendrehzahl [min-1] 30         
Geschw. Walze 1 [m/min] 0,5         
Temp. Kühlwalzen [C°] 70 60        
 
Tab. A. 4: Prozessparameter Flachfolienanlage / Verweilzeitmessungen 
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Anhang  160 
A4: Versuchsprotokoll - Gradientendosierung PP/GF 
 
 
 
 
Abb. A. 5: Schneckenkonfiguration ZSK 18 MegaLab / Gradientendosierung PP/GF 
 
 
Heizzonen 1 2 3 4 5 6 7 
Temperaturen [C°] 190 195 200 210 220 220 230 
Schneckendrehz. [min-1] 1200       
ZSB Drehzahl [min-1] 150       
Σ Durchsatz [kg/h] 6       
 
Tab. A. 5: Prozessparameter ZSK 18 MegaLab / Gradientendosierung PP/GF 
 
 
Heizzone 1 2 3 4 5 6 7 8 9 
Temperaturen [C°] 230 230 230 230 230 - 230 230 230 
Pumpendrehzahl [min-1] 50         
Geschw. Walze 1 [m/min] 1         
Temp. Kühlwalzen [C°] 70 60        
 
Tab. A. 6: Prozessparameter Flachfolienanlage / Gradientendosierung PP/GF 
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Anhang  161 
A5: Versuchsprotokoll PP/POE Blends 
 
 
 
Abb. A. 6: Schneckenkonfiguration ZSK 18 MegaLab / Versuche PP/POE-Blends 
 
 
Heizzonen 1 2 3 4 5 6 7 
Temperaturen [C°] 170 190 210 220 220 220 220 
Schneckendrehz. [min-1] 250 500 900     
ZSB Drehzahl [min-1] -       
Σ Durchsatz [kg/h] 6       
 
Tab. A. 7: Prozessparameter ZSK 18 MegaLab / Versuche PP/POE-Blends 
 
 
Heizzone 1 2 3 4 5 6 7 8 9 
Temperaturen [C°] 200 200 200 200 200 - 200 200 200 
Pumpendrehzahl [min-1] 25 45        
Geschw. Walze 1 [m/min] 0,7 1,3        
Temp. Kühlwalzen [C°] 70 60        
 
Tab. A. 8: Prozessparameter Flachfolienanlage / Versuche PP/POE-Blends 
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Anhang  162 
A6: Originaldaten Schneckendrehzahlvarialtion 
 
Abb. A. 7: Rohdaten der Gradientenversuche von POE 1505 bei unterschiedlichen 
Schneckendrehzahlen 
 
Abb. A. 8: Rohdaten der Gradientenversuche von POE 0630 bei unterschiedlichen 
Schneckendrehzahlen 
 
 
 
Anhang  163 
A7: Kleinwinkelstreubilder bei verschiedenen 
Schneckendrehzahlen 
 
POE 
1505 
~ 0 w% ~ 10 w% ~ 20 w% ~ 30 w% ~ 40 w% ~ 50 w% 
250 
      
500 
      
900 
      
POE 
0603 
~ 0 % ~ 10 % ~ 20 % ~ 30 % ~ 40 % ~ 50 % 
250 
      
500 
      
900 
      
 
Tab. A. 9: Streubilder der Versuche bei unterschiedlichen Schneckendrehzahlen 
 
 
Anhang  164 
A8: Originaldaten Schmelzepumpenvariation  
 
Abb. A. 9 Rohdaten der Gradientenversuche der POE-Type 1505  
bei hoher und niedriger Pumpendrehzahl  
 
Abb. A. 10: Rohdaten der Gradientenversuche der POE-Type 1513  
bei hoher und niedriger Pumpendrehzahl  
 
 
Anhang  165 
A9: Originaldaten Schmelzepumpenvariation 
 
Abb. A. 11: Rohdaten der Gradientenversuche der POE-Type 0603  
bei hoher und niedriger Pumpendrehzahl 
 
 
Abb. A. 12: Rohdaten der Gradientenversuche von POE 0630  
bei hoher und niedriger Pumpendrehzahl 
 
 
Anhang  166 
A10: Kleinwinkelstreubilder bei verschiedenen  
Schmelzpumpendrehzahlen 
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Tab. A. 10: Streubilder der Versuche bei hoher und niedriger Schmelzepumpendrehzahl 
 
 
Anhang  167 
A11: Versagensbilder Durchstoßversuch bei 
verschiedenen  Schmelzpumpendrehzahlen 
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Tab. A. 11: Versagensbilder der Durchstoßversuche bei hoher und niedriger 
Schmelzepumpendrehzahl 
 
 
Anhang  168 
A12: Versagensbilder Weiterreißversuche bei 
verschiedenen  Schmelzpumpendrehzahlen 
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Tab. A. 12: Versagensbilder der Weiterreißversuche bei hoher und niedriger 
Schmelzepumpendrehzahl 
 
 
Anhang  169 
A13: Probenentnahme für REM-Untersuchungen 
 
Abb. A. 13: Schematische Darstellung der Probenentnahme für die REM Untersuchungen 
 
